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随 着 科学 技术 和 社会 的 快速 发 展 ， 近 几 年 食品 检验 技术 标 
准 更 新 较 快 ， 对 掌握 食品 检验 技能 的 人 才 提 出 了 更 高 的 要 求 。 


食品 检验 工 是 食品 企业 进行 产品 质量 
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食品 检验 知识 以 满足 工人 
编写 的 。 
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员 和 质量 管理 人 员 的 日 常 工作 需要 。 
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第 一 节 食品 标准 

标准 是 为 了 在 一 定 范围 内 获得 最 佳 的 秩序 ， 经 协商 一 致 制定 并 由 
公认 的 机 构 批 准 ， 共 同 使 用 和 重复 使 用 的 一 种 规范 性 文件 。 食 品 标准 
是 食品 工业 领域 各 类 标准 的 总 和 ， 是 食品 行业 的 技术 规范 ， 涉 及 食品 
生产 、 加 工 、 流 通 和 消费 食品 链 全 过 程 的 各 个 方面 ， 包 括 食品 产品 标 
准 、 食 品 卫 生 标 准 、 食 品 分 析 方 法 标准 、 食 品 管理 标准 、 食 品 添加 剂 
标准 等 。1988 年 12 月 29 日 ， 第 七 届 全 国人 民 代 表 大 会 常务 委员 会 第 
五 次 会 议 通 过 了 《中 华人 民 共 和 国标 准 化 法 》 (以 下 简称 《标准 化 
法 》) ， 明 确 了 标准 的 法 律 地 位 ， 并 先后 颁布 了 计量 、 产 品质 监 等 一 系 
列 相关 法 律 、 法 规 ， 更 进一步 确立 了 标准 的 严肃 性 、 权 威 性 。《 标 准 
化 法 》 中 规定 了 “保障 人 体 健康 ， 人 身 、 财 产 安全 的 标准 以 及 法 律 、 
行政 法 规定 强制 执行 的 标准 是 强制 性 标准 "。 食 品 标 准 中 的 卫生 指标 
就 属于 该 类 强制 性 标准 ， 而 《中 华人 民 共和 国产 品质 量 法 》 和 《中 华 
人 民 共 和 国 食品 安全 法 》 又 更 具体 地 说 明了 严格 执行 食品 标准 的 必要 
性 、 必 须 性 。 

我 国正 处 于 经 济 体制 转型 时 期 ， 一 系列 法 律 、 法 规 和 市 场 监督 机 
制 尚 需 不 断 完 善 ， 在 食品 工业 的 生产 、 营 销 的 过 程 中 ， 一 些 不 规范 乃 
至 违法 的 现象 时 有 发 生 。 只 有 严格 执行 食品 标准 ， 才 能 适应 食品 工业 
的 发 展 ， 确 保 企 业 的 购销 权益 ， 加 速 食品 的 开发 研究 ， 加 强 监督 检验 
只 能 ， 有 效 打击 生产 、 经 销假 冒 伪 劣 食品 的 违法 行为 ， 净 化 食品 市 场 ， 
提高 食品 质量 。 按 照 《 食 品 安全 国家 标准 ” 预 包装 食品 标签 通则 》 
(GB 7718 一 2011) 的 要 求 ， 在 国内 生产 并 在 国内 销售 的 预 包 装 食品 
(不 包括 进口 预 包 装 食品 ) 必须 标示 该 产品 执行 的 国家 标准 、 行 业 标 
准 、 地 方 标准 或 经 备案 的 企业 标准 的 代号 和 顺序 号 ， 即 产品 的 标准 
号 ， 也 即 每 种 上 市 销售 的 预 包 装 食品 必须 符合 相应 的 产品 标准 。 食 品 


























































































































































































































































































































“2 简明 食品 检验 工 手 册 





标准 既是 企业 组 织 生产 的 依据 ， 又 是 有 关 单 位 进行 产品 质量 检验 评审 
和 监督 的 唯一 准则 ， 是 国家 、 行 业 或 地 方 进行 产品 统 检 、 监 督 抽查 或 
仲裁 检验 的 重要 判定 依据 。 

一 、 食 品 标准 的 分 类 

1. 按 标准 制定 的 主体 来 分 类 

我 国 的 食品 标准 按 《 中 华人 民 共 和 国标 准 化 法 》 第 六 条 规定 的 级 
别 来 分 类 ， 有 国家 标准 、 行 业 标准 、 地 方 标准 和 企业 标准 四 大 类 。 

(1) 国家 标准 ”对 需要 在 全 国 范围 内 统一 的 技术 要 求 ， 应 当 制 定 
国家 标准 。 国 家 标准 由 国务 院 标准 化 行政 主管 部 门 编制 计划 和 组 织 草 
拟 ， 并 统一 审批 、 编 号 和 发 布 。 国 家 标准 的 代号 为 “GB” (强制 性 标 
准 ) 或 “GB/T”， 后 由 两 组 数字 组 成 ， 第 一 组 数字 表示 标准 的 顺序 编 
号 ,第 二 组 数字 表示 标准 批准 或 重新 修订 的 年 代 。 如 GB 2760 一 2011， 
表示 国家 标准 号 为 2760，2011 年 发 布 或 修订 ， 为 强制 性 标准 。 

(2) 行业 标准 ”对 没有 国家 标准 又 要 在 全 国 某 个 行业 范围 内 统一 
的 技术 要 求 ， 可 以 制定 行业 标准 。 行 业 标 准 由 国务 院 有 关 行 政 主管 间 
门 制定 ， 并 报国 务 院 标准 化 行政 主管 部 门 备案 ,在 国家 标准 公布 之 
后 ， 该 项 行业 标准 自行 上 废止。 不同 行业 的 主管 机 构 所 颁布 的 标准 按 标 
准 规定 的 范围 实施 。 行 业 标 准 编号 由 行业 标准 代号 、 标 准 顺 序号 和 发 
布 的 年 号 组 成 。 行 业 标准 代号 由 国务 院 标 准 化 行政 主管 部 门 规定 。 例 
如 ， 农 业 部 颁布 的 农业 标准 代号 为 NY (强制 性 标准 )，NY/AT 则 表示 
推荐 性 标准 。 

(3) 地 方 标准 ”对 没有 国家 标准 和 行业 标准 ， 而 又 需要 在 省 、 自 
治 区 、 直 辖 市 范围 内 统一 的 工业 产品 的 安全 、 卫 生 要 求 , 可 由 省 、 自 
治 区 、 直 辖 市 标准 化 行政 主管 部 门 制定 地 方 标准 ， 并 报国 务 院 标 准 化 
行政 主管 部 门 和 国务 院 有 关 行 政 主管 部 门 备案 ， 在 相应 的 国家 标准 与 
行业 标准 实施 后 ， 自 行 废止 。 地 方 标准 编号 由 地 方 标准 代号 、 标 准 顺 

序号 和 发 布 年 号 组 成 。 强 制 性 的 地 方 标准 代号 由 “DB” 加 省 、 自 治 
区 、 直 辖 市 、 特 别 行政 区 代码 ( 见 表 1-1-1) 前 两 位 数字 、 斜 线 组 成 ， 
推荐 性 标准 在 行政 区 划 代码 前 两 位 数字 、 和 斜 线 后 面 加 字母 “T”。 例如 ， 
DB 31/2007 一 2012， 表 示 上 海 市 强制 性 地 方 标准 ， 代 号 为 2007， 发 布 或 
修订 年 代为 2012 年 。 
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表 1-1-1 省、 自治区、 直辖市、 特别 行 政 区 代码 































































































































































































名 称 | 代 码 | 名 称 代 码 名 称 | 代 码 
重庆 市 500000 
北京 市 110000 安徽 省 340000 
四 川 省 510000 
天 津 市 120000 福建 省 350000 贵州 省 520000 
河北 省 130000 江西 省 360000 云南 省 530000 
山西 省 140000 山东 省 370000 “|| 西藏 自治 区 | 540000 
内 蒙古 自治 区 | ”150000 河南 省 410000 陕西 省 600000 
辽宁 省 210000 湖北 省 420000 甘肃 省 620000 
吉林 省 220000 湖南 省 430000 青海 省 630000 
黑龙 江 省 230000 广东 省 440000 0 640000 
j 珊 公 己 
广西 壮族 新 疆 维 吾 
上 海 市 310000 治 区 450000 尔 族 自 治 区 650000 
江苏 省 320000 海南 省 460000 台湾 省 710000 
香港 特别 澳门 特别 
浙江 省 3300 He Se 
浙江 省 00 行政 区 810000 行政 区 820000 
(4) 企业 标准 ”企业 生产 的 产品 没有 国家 标准 和 行业 标准 的 ， 应 
当 制 定 企业 标准 ， 作 为 组 织 生 产 的 依据 。 已 有 国家 标准 或 者 行业 标准 


























的 ， 国 家 鼓励 企业 制定 严 于 国家 标准 或 者 行业 标准 的 企业 标准 ， 在 企 
业内 部 适用 。 企 业 标 准 由 企业 组 织 制 定 ， 并 报 当 地 政府 标准 化 行政 主 
管 部 门 和 有 关 行 政 主管 部 门 备案 。 其 代号 一 般 由 “Q” 加 斜 线 再 加 上 
企业 代号 组 成 。 

按 法 律 级 别 来 讲 ， 国 家 标准 高 于 行业 标准 ,行业 标准 高 于 地 方 
标准 ， 地 方 标准 高 于 企业 标准 。 但 是 从 标准 的 内 容 上 看 ， 在 食品 行 
业 ， 基 础 性 的 食品 卫生 标准 一 般 为 国家 标准 ， 且 不 论 哪 种 标准 ， 其 
中 的 食品 卫生 指标 必须 与 国家 标准 一 致 ， 或 严 于 国家 标准 。 一 般 来 
讲 ， 企 业 标 准 的 某 些 技术 指标 应 严 于 地 方 标准 、 行 业 标 准 和 国家 
标准 。 
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2. 按 效力 分 类 





我 国 
两 类 。 














(1) 强制 性 标准 ”强制 特 
全 的 标准 、 法 律 、 行 政法 规 规定 强 











《中 华人 民 共 和 
者 应 当 依 照 法 律 、 











食品 标准 按 其 效力 性 质 可 分 














判 执行 
国 食品 安全 法 实施 条 例 》 第 


为 强制 性 标准 和 非 强制 性 标准 

















食品 安全 管理 制度 ， 采 取 有 效 管理 措施 ， 保 证 食品 安全 。 
营 者 对 其 生产 经 营 的 食品 安全 负责 ， 对 社会 和 公众 负责 ， 

















准 中 涉及 食品 安全 、 


(2) 推荐 性 标准 ”强制 怕 








卫生 要 求 等 

















标准 是 倡导 性 

















标准 是 指 保障 人 体 健 康 和 人 身 、 财 产 安 
的 标准 ， 如 食品 卫生 标准 。 
三 条 规定 :“ 食 品 生产 经 营 
法 规 和 食品 安全 标准 从 事 生产 经 营 活动 ， 建 立 健 





A 





食品 生产 经 
承担 社会 责 





任 。” 强 制 性 标准 代号 为 “GB”。 字 母 GB 是 “国标 ”两 字 汉 
字母 的 大 写 。 省 、 自 治 区 和 直辖 市 标准 化 行政 主 
1 ， 在 本 地 
E 标 准 以 外 的 标准 是 推荐 怕 








区 内 是 强制 性 














、 指 导 性 、 自 愿 性 的 标准 。 通 常 ， 




















积极 向 企业 推荐 采 
用 。 
下 可 以 转化 为 强制 1 





























"| 


生 标准 ， 具 有 强制 
况 : 被 行政 法 规 、 规 章 所 引用 ; 被 合同 、 协 议 所 引用 ; 被 





j 这 类 标准 ， 企 业 则 按 自愿 原则 自主 决 





荐 性 标准 不 要 求 有 关 各 方 都 遵守 ， 但 


























性 标准 的 作用 ， 如 





语 拼音 首 


区 部 门 制定 的 地 方 标 





标准 。 


E 标 准 。 推 荐 性 
国家 和 行业 主管 部 门 


人 v7 
定 是否 采 


荐 性 标准 在 一 定 的 条 件 


以 下 几 种 情 
使 用 者 声名 











二 














其 产品 符合 某 项 标准 ， 如 在 食品 标签 明确 标注 采用 的 标准 。 推 荐 性 标 


准 的 代号 为 “GBZXT 


大 写 。 





'。 字 母 GBT 是 “ 














3. 按 标准 内 容 分 类 


食品 标准 按 内 容 来 分 ， 主 要 有 食品 产 
品 添加 剂 标准 、 食 品 包装 与 标签 标准 、 


检验 标准 等 。 





国标 推 ” 三 字 汉 语 拼音 首 








呆 
口 口 








字母 的 


标准 、 食 品 卫生 标准 、 食 

















4. 按 信息 载体 分 类 








标准 按 信息 载体 可 以 分 为 文件 标 疹 


(1) 文件 标准 
量 所 做 的 统一 规定 。 





[a 
口 口 


食 





卫 











和 实物 标准 。 











生 管理 生产 规范 、 食 


Lm 
DD 


是 以 文字 (包括 表格 、 图 形 等 ) 的 形式 对 商品 质 
绝 大 多 数 商 品 标准 都 是 文件 标准 。 文 件 标准 在 其 








开本 、 封 面 、 格 式 、 


字体 、 字 号 等 方面 都 有 明确 


的 规定 ， 





应 符合 《 标 
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准 化 工作 导 则 第 1 部 分 : 标准 的 结构 和 编写 》 (GB/T 1. 1 一 2009) 的 


有 关 规 定 。 


(2) 实物 标准 ”是 指 对 














| 某 些 难以 用 文字 准确 表达 的 质量 要 求 〈 如 


色泽 、 和 气味、 手感 等 ) ， 由 标准 化 主管 机 构 或 指定 部 门 用 实物 制作 成 

















与 文件 标准 规定 的 质量 要 求 完 全 或 部 分 相同 的 标准 样品 ， 作 为 文件 标 
准 的 补充 ， 同 样 是 生产 、 检 验 等 有 关 方面 共同 遵守 的 技术 依据 。 例 如 ， 
粮食 、 茶 叶 、 羊 毛 、 春 草 等 农 副产品 都 有 分 等 级 的 实物 标准 。 实 物 标 


























准 是 文件 标准 的 补充 ， 需 要 经 常 更 新 。 
二 、 食 品 标准 的 要 素 
1. 食品 标准 的 资料 性 概述 要 素 


(1) 封面 ”标准 的 封面 会 给 出 标准 的 信息 ， 包 括 标准 的 























英文 名 


你 、 层 次 〈 国 家 标准 为 “中 华人 民 共 和 国 国家 标准 ”字样 ) 、 编 号 、 


























发 布 日 期 、 实 施 日 期 、 发 布 部 门 等 ， 如 图 1-1-1 所 示 。 标 准 名 称 简练 
并 明确 地 表示 出 标准 的 主题 ， 使 之 与 其 他 标准 相 区 分 。 食 品 产品 标准 

















的 中 文 名 称 一 般 由 食品 名 称 或 食品 类 别名 称 和 要 规定 的 技术 特征 组 
成 。 需 要 特别 注意 的 是 标准 的 实施 日 期 。 自 新 标准 实施 日 期 之 日 起 ， 
被 该 标准 取代 的 标准 或 其 他 文件 自动 作废 。 例 如 《大 米 》 (GB 1354 一 
2009) 的 实施 日 期 为 2009 年 10 月 1 日 ,在 此 之 后 生产 的 大 米 的 标签 
如 果 仍 标注 执行 GB 1354 一 1986， 则 视 为 标签 标注 不 合格 ， 应 按 GB 
1354 一 2009 标准 的 要 求 进行 检测 和 判定 ; 在 此 之 前 生产 的 大 米 执行 




















GB 1354 一 1986 标准 且 在 保质 其 

























































































内 的 ， 仍 按 GB 1354 一 1986 标准 进行 


检测 和 判定 。 在 新 标准 发 布 日 期 之 后 实施 日 期 之 前 ， 企 业 可 以 自愿 在 

















进行 检测 和 判定 。 


人 


未 正式 实施 前 按照 新 标准 的 要 求 进行 标注 ， 这 时 ， 产 品质 量 按 新 标准 











(2) 目次 目次 











| 








显示 标准 的 结构 ， 以 方便 查阅 。 目 次 所 列 的 














各 项 内 容 和 顺序 为 : 前 言 、 引 言 、 童 、 带 有 标题 的 条 (需要 时 列 出 ) 





、 


附录 、 附 录 中 的 章 (需要 时 列 出 )、 附 录 中 带 有 标题 的 条 (需要 时 列 








出 ) 、 参 考 文献 、 索 引 、 


图 (需要 时 列 出 )、 表 (需要 时 列 出 )。 














(3) 前 言 ”前言 

















由 特定 部 分 和 基本 部 分 组 成 ， 如 图 1-1-2 所 示 。 


特定 部 分 用 于 说 明 系 列 标准 或 多 个 部 分 组 成 的 技术 标准 的 结构 ， 与 对 
应 国际 标准 的 一 致 性 程度 ， 代 替 或 废除 的 其 他 文件 ， 与 此 标准 前 一 版 
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中 华人 民 共 和 国 国家 标准 


2009-03-28 发 布 2009-10-01 实施 





GB 1354—2009 
代 共 GB 1854 1435 





华人 民 共和 国 国家 质 最 监督 检 双 检疫 总 局 
中 从 全 各 人生 的 区 各 和 





图 1-1-1 





标准 封面 示例 (摘自 GB 1354 一 2009 ) 








起 草 单位 、 主 要 起 草 人 和 所 代 蔡 标准 的 历次 版 本 的 发 布 情况 等 。 





合生 二 宝生 


月 


色泽 、 
款 ， 其 余部 分 为 


if 言 第 一 句 话 就 给 出 了 “本 标准 第 5 章 表 1 、 
气味 为 强制 性 指标 。5. 3.3、7.5、 第 8 章 、 第 9 章 为 强制 性 条 





























E 荐 怕 














上 





国家 标准 低 。 

















条 款 。” 这 一 部 分 内 容 对 样品 进行 判定 是 
重要 的 。 对 于 强制 性 条 款 ， 企 业 标准 的 规定 应 严 于 国家 标准 ; 对 于 非 


大 技术 变化 ， 与 其 他 文件 的 关系 ， 标 准 中 附录 的 性 质 等 。 前 
言 的 基本 部 分 用 于 说 明 该 项 标准 的 提出 单位 、 批 准 部 门 、 归 口 单位 、 
某 些 标准 还 会 给 出 标准 中 某 些 条 款 的 效力 ， 如 GB 1354 一 2009 在 
2 中 黄 粒 米 、 矿 物质 、 


党 

















强制 性 标准 ， 结 合 本 地 区 的 气候 、 环 境 等 条 件 ， 在 合理 的 范围 内 可 以 


第 一 童 ” 食 品 检验 基础 知识 “7， 








出 局 

本 标准 第 5 章 表 1、 表 2 中 黄 粒 米 、 矿 物质 、 色 泽 、 和 气味 为 强制 性 指 
标 。5.3.3、7.5、 第 8 章 、 第 9 章 为 强制 性 条 款 ， 其 余部 分 为 推荐 性 条 款 。 

本 标准 是 对 GB 1354 一 1986 《大 米 》 的 修订 。 本 标准 自 实施 之 日 起 ， 
代替 GB1354 一 1986。 

本 次 修订 以 原 标准 为 基础 ， 参 考 了 国际 标准 化 组 织 的 标准 ISO 7301: 
2002 Rice-Specification 和 国际 食品 法 典 委 员 会 的 标准 CODEX STAN 198 一 
1995 Codex Standard for Rice。 

本 标准 与 GB1354 一 1986 的 主要 技术 差异 如 下 : 

一 一 由 “全 文 强制 ” 改 为 “条 文 强制 ”; 

一 一 明确 了 本 标准 的 适用 范围 ; 

一 一 将 大 米 分 为 优质 大 米 和 大 米 两 类 ; 

一 一 增加 了 垩 白 粒 率 等 术语 和 定义 ; 

一 一 修订 了 碎 米 和 加 工 精 度 的 定义 ; 
曾 加 了 推荐 性 指标 ; 

一 一 增加 了 对 标识 、 标 签 的 要 求 ; 
曾 加 了 判定 规则 。 

本 标准 由 国家 粮食 局 提出 。 

本 标准 由 全 国 粮油 标准 化 技术 委员 会 归口 。 

本 标准 负责 起 草 单位 ， 国 家 粮食 局 标准 质量 中 心 、 中 和 粮 集团 武汉 科学 
研究 设计 院 、 湖 南 金 健 米 业 股份 有 限 公司 、 湖 北 省 粮油 食品 质量 监测 站 。 

本 标准 主要 起 草 人 : 杜 政 、 唐 瑞明 、 谢 健 、 龙 伶俐 、 朱 之 光 、 李 美琴 、 
谢 华 民 、 李 表 、 卢 其 松 、 李 启 盛 、 余 敦 年 、 熊 宁 、 杨 红 、 陈 德 炳 。 

本 标准 所 代替 标准 的 历次 版 本 发 布 情况 为 : 

一 一 GB 1354 一 1978 ，GB 1354 一 1986。 
































































































































图 1-1-2 标准 前 言 示例 (摘自 GB 1354 一 2009) 


2. 食品 标准 的 正文 

食品 标准 正文 的 内 容 包括 : 范围 、 规 范 性 引用 文件 、 术 语 和 定义 、 
技术 要 求 和 其 他 。 

(1) 范围 范围 位 于 标准 正文 的 起 始 位 置 ， 用 来 界定 标准 化 对 象 
和 所 涉及 的 各 个 方面 ， 由 此 指明 标准 或 其 特定 部 分 的 适用 界限 。 有 些 
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标准 也 会 指出 标准 不 适用 的 界限 。 超 出 了 这 些 界限 ， 这 些 规定 就 不 适 
用 ， 因 为 标准 中 一 切 技术 内 容 的 规定 ， 都 在 范围 所 界定 的 界限 内 起 作 


用 。 例 如 , 《食品 安全 国家 标 疹 
2010) 除 规定 了 该 标准 









































方法 不 适 























各 方法 的 适 








E ”食品 中 水 分 的 测定 》 (GB 5009. 3 一 
用 范围 外 ， 还 规定 了 该 标准 中 各 
的 范围 ， 如 “本 标准 中 直接 干燥 法 适用 于 在 101 ~ 105% 


下 ,不 含 或 含 其 他 挥发 性 物质 其 微 的 谷物 及 其 制品 、 水 产品 、 豆 制品 、 


乳 制 品 、 肉 制品 及 元 菜 制 品 等 食品 中 水 分 上 





的 测定 ， 不 适用 于 水 分 含量 





小 于 0.5g/100g 的 样品 。 减 压 干 燥 法 适用 于 糖 、 味 精 等 易 分 解 的 食品 





中 水 分 的 测定 ， 不 适用 于 添加 了 其 
样 的 测定 ， 同 时 该 法 不 适用 于 水 分 含量 小 了 
































也 原料 的 糖果 ， 如 奶 糖 、 软 糖 等 试 
F 0. 5g/100g 的 样品 。 蒸 馏 


法 适用 于 含 较 多 挥发 性 物质 的 食品 如 油脂 、 香 辛 料 等 水 分 的 测定 ， 不 


适用 于 水 分 含量 小 于 1g/100g 的 样品 。” 不 适用 于 某 























标准 的 检测 方法 





和 产品 不 能 使 用 该 标准 进行 检测 和 判定 。 需 要 特别 注意 的 是 ， 在 有 些 


检测 方法 标准 中 ， 范 围 部 分 没有 明确 各 方法 的 适 
法 的 下 面 标注 
(CBZT 5009. 34 一 2003) 在 范围 中 规定 了 “本 标准 适用 于 
的 测定 ”， 不 能 简单 地 理解 为 该 标准 中 所 有 的 方法 都 适用 
该 标准 又 明确 规定 “本 方法 适 
ti 是 说 蒸馏 法 测定 食品 中 亚 硫 酸 
用 于 饼干 等 其 他 


化 硫 残留 量 上 
于 所 有 食品 的 测定 ， 在 第 二 法 蒸馏 法 
用 于 色 酒 、 
盐 的 含量 只 能 用 于 色 酒 、 
产品 中 亚 硫 二 
的 ， 其 结 





(2 


出 : 











和 葡萄糖 糖 浆 、 果 朋 









































用 ” , 也 前 
葡萄 糖 糖浆 、 果 且 等 产品 ， 
发 盐 的 检测 是 不 适合 的 ， 检 测 结 果 的 准确 性 是 没有 保证 

















用 范围 ， 但 是 会 在 方 
E 出 该 方法 的 适用 范围 。 例 如 , 《食品 中 亚 硫 酸 盐 的 测定 》 


F 食 品 中 二 所 


















































是 不 受 法 律 认可 的 。 


) 规范 性 引用 文件 ”规范 性 引 

































































是 注 日 


的 引用 文件 ， 其 最 新 版 本 (包括 月 


期 的 引用 文件 ， 仪 注 日 


























期 的 版 本 适用 于 本 标准 。 凡 是 不 注 日 期 
有 的 修改 单 ) 适用 了 








] 文 件 清单 通常 由 下 述 导 语 引 
列 文件 中 的 条 款 通过 本 标准 的 引用 而 成 为 本 标准 的 条 款 。 几 




















F 本 标准 。 








一 些 产品 标准 中 往往 会 引用 大 量 的 检测 方法 标准 和 一 些 非 强制 性 


标准 。 如 果 这 些 被 引 
没有 标注 年 代号 ， 则 按 这 些 标 准 的 最 新 版 本 〈 含 修改 和 
出 性 标准 ， 如 《食品 安全 





被 引用 的 强 




















用 的 标准 标注 











E 了 年 代号 ， 则 按 原 标准 执行 ， 如 果 
) 执行 。 一 些 
国家 标准 ”食品 添加 剂 使 用 标 
准 》、 产 品 的 卫生 标准 等 ， 即 使 标注 了 标准 的 年 代号 ， 也 要 按照 最 新 
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版 本 执行 。 

(3) 术语 和 定义 通常 是 为 了 理解 一 项 技术 标准 ， 对 其 中 使 用 的 
某 些 术语 尚 无 统一 规定 时 ， 给 出 必要 的 定义 或 说 明 。 例 如 ，《 碳 酸 饮 
料 (汽水 )》 (GBZT 10792 一 2008) 标准 中 对 碳酸 饮料 给 出 的 定义 为 
“在 一 定 条 件 下 充 和 人 二 氧化 碳 气 的 饮料 ， 不 包括 由 发 酵 法 自身 产生 二 
氧化 碳 气 的 饮料 ”， 也 就 是 含有 发 酵 法 自身 产生 的 二 氧化 碳 的 饮料 不 
适用 于 本 标准 。 例 如 《大 米 》(GB 1354 一 2009) 中 对 加 工 精度 、 不 完 
善 粒 、 粳 米 、 炸 米 等 术语 给 出 了 说 明 。 

(4) 要 求 ” 要 求 部 分 是 规范 性 技术 要 素 中 的 核心 内 容 之 一 ， 是 指 
标准 中 表达 应 遵守 的 规定 的 条 款 ， 按 实施 标准 的 约束 力 可 分 为 强制 性 
条 款 和 非 强 制 性 条 款 。 标 准 的 种 类 不 同 以 及 标准 的 对 象 不 同 ， 其 具体 
包含 的 内 容 也 有 较 大 的 差异 。 在 食品 产品 质量 标准 中 ,质量 要 求 一 般 
作为 一 章 列 出 ,根据 产品 的 实际 情况 再 分 为 条 ， 而 在 其 他 标准 中 可 以 
分 为 一 章 或 若干 章 ， 然 后 再 分 别 列 出 具体 的 特性 内 容 。 该 部 分 的 内 
容 ， 决 定 了 该 标准 的 标准 化 对 象 应 达到 的 质量 水 平 以 及 实施 后 的 经 济 
效益 和 社会 效益 。 

1) 产品 标准 。 在 食品 产品 标准 中 ， 一 般 包 含 原料 要 求 、 感 官 要 
求 、 理 化 指标 、 卫 生 指 标 (污染 物 限量 、 微 生物 ) 等 方面 。 
原料 要 求 是 为 保证 食品 卫生 和 质量 ， 在 标准 中 对 原料 质量 做 出 的 
规定 。 所 用 原料 的 质量 要 求 可 以 引用 现行 标准 ， 没 有 或 不 便 引 用 现行 
标准 的 ， 可 做 出 具体 规定 。 各 类 食品 具有 其 特有 的 色 、 香 、 味 、 形 等 
感官 特性 ， 食 品 标准 中 会 对 其 做 出 规定 ， 以 保证 食品 固有 的 品质 。 例 
如 , 《酿造 酱油 》(GB 18186 一 2000) 对 感官 的 要 求 有 色泽 、 香 气 、 滋 
味 、 体 态 ; 理化 指标 部 分 对 食品 的 物理 、 化 学 性 状 做 出 规定 ; 卫生 指 
标 对 重金 属 、 生 物 毒素 、 农 药 残 留 、 微 生物 、 食 品 添 加 剂 的 影响 食品 
质量 安全 的 指标 做 出 规定 。 

2) 检测 方法 标准 。 检 测 方法 标准 除 满足 范围 、 规 范 性 引用 文件 
的 规则 外 ， 其 内 容 还 包括 原理 、 试 剂 和 材料 、 仪 器 和 设备 、 分 析 步 又 、 
分 析 结 果 的 表述 以 及 精密 度 要 求 等 。 

(5) 其 他 食品 产品 标准 除 以 上 四 个 方面 的 内 容 外 ， 还 包括 检测 
方法 、 检 验 规则 、 标 志 、 标 签 、 包 装 、 运 输 和 储存 等 方面 的 要 求 。 检 























上 
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测 方法 是 测定 产品 特性 值 是 否 符合 规定 要 求 的 方法 。 产 品 感官 、 理 
化 、 卫 生 等 特性 值 的 检测 应 严格 按 标准 指定 的 方法 进行 ， 如 果 一 个 特 
性 值 存在 多 个 检测 方法 ， 则 只 能 选择 产品 标准 中 规定 的 检测 方法 进行 
检测 。 检 验 规 则 是 根据 产品 的 特点 ， 对 全 部 或 部 分 项 目 做 出 全 检 或 抽 
检 的 规定 。 检 验 规则 是 考核 和 判定 产品 质量 特性 是 否 符合 规定 指标 而 
采取 的 方法 和 手段 ， 是 生产 部 门 、 用 户 等 判定 产品 是 否 合格 的 依据 。 
标志 、 标 签 和 包装 的 作用 是 方便 消费 者 、 用 户 正确 识别 并 选择 适用 的 
产品 。 在 食品 的 销售 包装 中 ， 标 答应 符合 《食品 安全 国家 标准 ” 预 包 
装 食品 标签 通则 》( GB 7718 一 2011) 、《 食 品 标识 管理 规定 》 及 相关 法 
律 法 规 的 要 求 。 对 于 这 些 标准 和 规定 ， 各 类 食品 都 应 执行 。 我 国 还 颁 
布 了 一 些 针对 某 一 类 食品 的 标签 标准 ， 如 《 预 包装 饮料 酒 标签 通则 》 
(CB 10344 一 2005) 。 属 于 这 个 标准 范畴 的 食品 ， 应 执行 该 标准 。 
第 二 节 “实验 室 安全 

一 、 实 验 室 安全 问题 引发 的 原因 

食品 企业 实验 室 是 进行 产品 检验 检测 和 研发 的 必 备 场所 。 近 年 
来 , 一 些 食品 企业 为 满足 产品 检测 和 发 展 的 需要 , 建立 了 自己 的 实验 
室 。 随 着 国家 对 产品 检测 项 目的 增加 和 要 求 的 加 严 ， 很 多 食品 企业 的 
实验 室 增 配 了 液 相 色 谱 仪 、 气 相 色 谱 仪 、 气 质 连 用 分 析 仪 、 红 外 谱 仪 、 
紫外 谱 仪 、 离 子 色谱 仪 、 原 子 荧光 光谱 仪 、 多 参数 测定 仪 等 大 型 分 析 
仪器 。 

这 些 实验 室 集中 了 大 量 的 仪器 设备 、 化 学 药品 、 易 燃 易 爆 及 有 毒 
物质 。 食 品 企业 有 些 试验 要 在 加 热 、 加 压 、 微 波 、 策 射 等 特殊 环境 下 
进行 ， 大 量 的 大 型 分 析 测试 仪器 需 使 用 氧气 、 氢 气 、 液 氮 、 液 氨 等 易 
燃 或 压缩 气体 ， 理 化 试验 中 经 常 使 用 各 种 易 燃 易 爆 、 有 毒 、 腐 亿 性 强 
大 、 强 酸 和 有 机 试剂 以 及 玻璃 器 咽 ， 微 生物 和 分 子 生物 学 实验 室 大 多 
需 接触 到 涉及 安全 的 化 学 药品 、 微 生物 菌 种 和 剧 毒 品 ， 操 作 中 如 果 稍 
有 不 慎 ， 就 有 可 能 引起 火灾 、 爆 炸 、 中 毒 等 事故 ， 引 起 人 员 伤亡 、 设 
备 破坏 和 财产 损失 。 但 是 ， 食 品 企业 实验 室 的 安全 问题 是 一 个 经 常 被 
谈 及 却 又 经 常 被 忽视 的 问题 。 总 体 上 看 ， 食 品 企业 实验 室 安 全 工作 主 
要 涉及 下 列 问题 : 
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1) 实验 室 管理 体制 不 完善 、 管 理 制度 不 落实 ， 企 业 领导 存在 着 











安全 工作 只 投入 无 产 出 的 观念 。 














2) 实验 室 人 员 安 全 意识 淡薄 ， 








员 注 意 了 就 出 不 了 大 事 的 麻痹 意识 和 侥幸 心理 。 





存在 着 安全 工作 只 要 现场 工作 人 








3) 实验 室 管理 者 和 试验 操作 人 员 未 受到 正规 、 系 统 、 标 准 化 的 





安全 教育 ， 不 会 识别 一 些 常见 的 安全 警示 标志 、 








EH 
日 消 





会 正确 使 
灾 中 有 
操作 现象 较 多 。 

4) 实验 室 硬件 设施 陈旧 老化 ， 
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符号 和 消防 器 材 ， 不 





防 咒 材 ， 对 处 理 后 方 能 排放 的 废水 随意 排放 ， 缺 乏 对 火 
气体 的 预防 和 自救 逃生 技能 的 训练 ， 在 试验 过 程 中 不 规范 的 








无 相应 的 维护 、 检 修 计 划 ， 











pe 
己方 、 





电线 老化 现象 严重 。 随 着 试验 项 目的 增加 ， 试 验 用 空间 过 度 紧 张 ， 室 














外 安全 通道 被 占用 ， 将 需要 分 
全 隐患 。 未 按 规定 配备 足够 
具 、 安 全 防护 设备 和 设施 ， 即 
导致 过 期 失效 。 



























































5) 实验 室 的 新 建 、 改 建 、 扩 于 
环保 原则 。 随 着 越 来 越 多 的 企业 通过 ISO14000 (环境 管理 
































证 , 国 











部 门 审核 ， 审 核 通 

















存放 的 物品 放 在 一 起 ， 存 在 大 量 的 安 
适用 的 
使 配 





固定 式 灭 火 系统 、 移 动 式 消防 器 
备 的 也 未 进行 适当 的 维护 、 检 修 ， 








E 规 划 不 科学 ， 未 充分 考虑 安全 与 
体系 ) 的 认 





家 对 食品 企业 实验 室 安 全 和 环保 的 要 求 越 来 越 高 。 一 些 污染 较 
严重 的 企业 ， 必 要 时 要 对 实验 室 安全 与 环保 进行 整体 规划 
过 后 方 可 进行 实验 室 建设 。 


:上 报 相关 





于 ISOAIEC17025 : 2005 标准 建立 检测 实验 室 的 质量 管理 

















目前 ， 基 
体系 是 国内 外 各 检测 实验 室 普 遍 采 





























行 的 有 效 





j 的 做 法 ， 也 是 国际 上 通 








办 法 。 实 验 室 的 安全 管理 是 实验 室 质量 管理 体系 的 一 部 分 。 想 要 对 实 











验 室 安全 进行 有 效 控制 ， 就 应 该 把 实验 室 安 全 工作 当 作 一 个 完整 的 过 








程 来 管理 ， 强 调 事前 预防 、 事 后 纠正 、 


各 要 素 的 职能 严格 地 组 织 起 来 ， 形 





成 职责 








认真 实施 纠正 措施 ， 把 各 部 门 、 
明确 、 分 工 协作 、 相 互 促 进 


的 有 机 整体 ， 对 影响 实验 室 安全 的 实验 室 设 计 、 物 品 、 设 备 、 环 境 、 








人 员 等 因素 进行 有 效 的 控制 ， 使 实 
规范 化 。 





验 室 的 安 


AN 








管理 工作 更 加 制度 化 、 








二 、 实 验 室 安全 设计 及 环境 控制 


食品 企业 实验 室 有 的 是 在 其 他 




















j 途 的 房间 的 基础 上 进行 改建 的 ， 
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有 的 年 久 失 修 ， 有 的 则 新 增 大 量 仪器 设备 ， 存 在 着 结构 设计 不 合理 、 
乱 搭 乱 设 、 仪 器 安全 空间 不 足 等 现象 。 由 于 在 食品 检测 过 程 中 ， 许 多 
仪器 需 长 时 间 处 于 运行 状态 ， 热 量 容易 积累 ， 同 时 由 于 空间 有 限 ， 导 
致 实验 室 危险 化 学 品 储存 不 当 ， 这 两 者 共同 作用 极 易 引起 电 失 火 其 至 
爆炸 事故 。 

在 食品 企业 实验 室 设计 之 初 就 应 该 根据 企业 发 展 和 安全 管理 的 要 
求 ， 并 在 对 实验 室 现 有 功能 充分 了 解 的 基础 上 考虑 新 增 检测 项 目 对 实 
验 室 的 要 求 ， 以 对 实验 室 整体 布局 和 规划 进行 充分 调研 、 讨 论 与 研 
究 ， 防止 由 于 实验 室 用 地 不 足 、 实 验 室 功能 区 布局 混乱 、 设 备 设施 材 
质 选 用 不 当 、 安 全 防护 和 环境 保护 考虑 不 周 而 导 致 安全 隐患 。 这 类 隐 
患 一 旦 形成 ， 是 很 难 实施 纠正 措施 的 。 

实验 室 硬件 设施 是 保障 实验 室 安全 的 首要 条 件 。 在 实验 室 新 建 、 
扩建 、 改 造 过 程 中 ， 应 以 保证 安全 为 前 提 ， 按 不 同 实 验 室 的 特点 要 求 ， 
充分 考虑 实验 室 的 设计 和 建设 、 仪 器 设备 的 购置 和 安放 ， 以 及 实验 室 
水 、 电 、 气 等 管线 设施 的 规范 性 。 

总 体 来 说 ， 所 有 的 实验 室 都 要 求 远 离 灰 侍 、 烟 雾 、 噪 声 和 震动 源 
的 环境 ， 不 应 建 在 交通 要 道 、 锅 炉 房 、 机 房 及 生产 车 间 近 旁 (车 间 化 
验 室 除外 ) 。 为 保持 良好 的 气象 条 件 ， 实 验 室 一 般 应 为 南北 方向 。 实 
验 室 设备 及 各 种 附件 应 完好 ， 实 验 室 现场 布置 应 合理 ， 通 道 应 畅通 ， 
实验 室 安全 标志 应 齐全 ， 实 验 室 安全 防护 设施 与 报警 装置 应 齐全 可 
靠 ， 安 全 事故 抢救 设施 应 齐全 。 在 实验 室 规划 、 设 计 过 程 中 ， 应 根据 
实验 室 的 功能 并 结合 实验 室 检测 项 目 进行 危险 性 分 析 ， 全 面 考 虑 各 项 
安全 要 求 ， 避 免 工 程 设 计 上 的 漏洞 。 

1. 实验 室 用 地 
由 于 实验 室内 的 化 学 药品 和 被 检测 物 都 会 在 一 定 程度 上 对 人 体 的 
健康 产生 不 良 影响 ， 因 此 为 了 节省 房间 而 把 实验 室 建 在 办 公 室 内 是 不 
符合 安全 要 求 的 。 做 试验 的 最 终 目 的 就 是 取得 可 靠 的 数据 ， 从 而 为 实 
施 方案 提供 依据 。 如 果 试 验 设 备 在 使 用 过 程 中 不 稳定 ， 就 无 法 保证 数 
据 的 准确 性 ， 而 且 也 不 利于 保护 试验 仪器 。 因 此 ， 实 验 室 地 基 应 稳固 ， 
应 有 良好 的 通风 条 件 ， 并 能 对 湿度 和 温度 进行 有 效 控制 。 良 好 的 通风 
条 件 可 以 保证 实验 室内 有 充足 的 新 鲜 空 气 ， 以 避免 化 学 气体 或 挥发 物 





















































































































































































































































第 一 童 ” 食 品 检验 基础 知识 "13. 





累积 而 对 人 体 造 成 伤害 。 对 温度 进行 有 效 控制 则 可 以 保护 精度 较 高 的 
电子 测量 设备 ， 防 止 测量 结果 失真 。 
2. 实验 室 功能 区 的 布局 

相 邻 区 域 的 活动 相互 之 间 有 不 利 影响 时 ， 应 采取 有 效 的 隔离 措 
施 ; 实验 室内 不 准 存放 个 人 衣物 、 车 辆 及 与 试验 无 关 的 物品 。 对 实验 
室 应 进行 合理 布局 ， 划 分 专用 的 功能 区 ， 规 定 人 员 和 物品 的 行走 路 
线 、 通 道 等 。 食 品 企业 实验 室 功能 区 大 致 分 为 四 类 : 精密 仪器 实验 室 、 
化 学 分 析 实 验 室 、 微 生物 实验 室 、 辅 助 室 (办 公 室 、 储 藏 室 、 钢 瓶 室 
等 ) 。 这 些 功能 区 对 其 安全 要 求 均 有 不 同 的 特点 。 

(1) 精密 仪器 室 的 设计 要 求 

1) 精密 仪器 室 的 要 求 。 精 密 仪器 室 在 使 用 过 程 中 应 具有 防火 、 
防震 、 防 电磁 干扰 、 防 噪声 、 防 潮 、 耐 蚀 、 防 尘 、 防 有 害 气体 侵入 的 
功能 ; 室温 应 尽 可 能 保持 恒定 ; 为 保持 一 般 仪 器 良好 的 使 用 性 能 ， 温 
度 应 控制 在 15 ~30% ， 有 条 件 的 最 好 控制 在 18 ~25% ; 湿度 应 控制 在 
60% ~70% ; 需要 恒温 的 仪器 室 可 装 双 层 门窗 及 空调 装置 。 

精密 仪器 室 可 用 水 磨 石 地 或 防 静 电 地 板 ， 不 推荐 使 用 地 毯 ， 因 地 
毯 易 积聚 灰尘 ， 还 会 产生 静电 。 

微型 计算 机 控制 的 精密 仪器 对 供电 电压 和 频率 有 一 定 要 求 。 为 防 
止 电压 瞬 变 、 瞬 时 停电 、 电 压 不 足 等 影响 仪器 动作 ， 可 根据 需要 选用 
不 间断 电源 ， 大 多 配备 附属 设备 ( 如 稳 压 电源 等 )。 为 保证 供电 不 间 
断 ， 可 采用 双 电 源 供电 。 室 内 应 设计 有 专用 地 线 ， 接 地 极 电阻 应 小 
于 40。 

2) 气相 色谱 分 析 室 的 要 求 。 气 相 色谱 分 析 室 主要 用 于 对 容易 转 
化 为 气态 而 不 分 解 的 液态 有 机 化 合 物 及 气态 样品 进行 分 析 。 气 相 色谱 
分 析 室 内 的 仪器 设备 主要 是 气相 色谱 仪 。 它 具有 计算 机 控制 系统 及 数 
据 处 理 系统 ， 自 动 化 程度 很 高 ， 对 有 机 化 合 物 具有 高 效 的 分 离 能 力 ， 
所 用 载 气 主要 有 H,、N, 、Ar、He、C0, 等 。 应 避免 局 部 排 风 及 阳光 直 
射 在 仪器 上 ， 避 人 免 影响 电路 系统 正常 工作 的 电场 及 磁场 存在 。 气 相 色 
谱 分 析 室 内 一 般 设 有 仪器 台 (应 离 墙 以 便 仪器 维修 )、 万 向 排 气 蛙 、 
计算 机 台 (一 般 在 仪器 台 劳 配置 )、 边 台 、 洗 洪 台 、 试 剂 柜 等 。 气相 
色谱 分 析 室 及 原子 吸收 分 析 室 要 用 到 高 压 钢 瓶 ， 最 好 设 在 就 近 能 建 钢 
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瓶 室 (方向 朝 北 ) 的 位 置 。 放 仪器 用 的 试验 台 与 墙 距离 500mm， 以 便 
于 操作 与 维修 。 室 内 应 有 良好 的 通风 条 件 。 

3) 液 相 色谱 分 析 室 的 要 求 ” 液 相 色 谱 分 析 室 的 要 求 主要 体现 在 
高 效率 分 离 ， 对 复杂 的 有 机 化 合 物 分 离 制 取 纯净 化 合 物 ， 定 量 分 析 和 
定性 分 析 。 液 相 色谱 分 析 室 内 的 仪器 设备 主要 有 高 效 液 相 色谱 仪 ， 适 
宜 于 高 沸点 化 合 物 、 难 挥发 化 合 物 、 热 不 稳定 化 合 物 、 离 子 化 合 物 、 
高 聚 物 等 的 检测 ， 弥 补 了 气相 色谱 仪 的 不 足 。 环 境 和 实验 室 基础 装备 
设计 的 要 求 与 气相 色谱 分 析 室 相近 。 

4) 质谱 分 析 室 的 要 求 。 质 谱 分 析 室 主要 用 于 对 纯 有 机 物 进 行 定 
性 分 析 ， 实 现 对 有 机 化 合 物 的 相对 分 子 质量 、 化 学 式 、 分 子 结构 的 测 
定 , 分 析 的 样品 可 以 是 气体 、 液 体 、 固 体 ， 主 要 设备 有 质谱 仪 、 气 - 质 
联 用 仪 。 质 谱 仪 是 利用 电磁 学 的 原理 ， 使 物质 的 离子 按照 基 特 征 的 质 
和 荷 比 〈 即 质量 与 电荷 之 比 ) 来 进行 分 离 并 进行 质谱 分 析 的 仪器 。 其 缺 
点 是 对 复杂 有 机 混合 物 的 分 离 无 能 为 力 。 气 相 色 谱 仪 分 离 效率 高 ， 定 
量 分 析 简 便 的 特点 ， 结 合 质谱 仪 灵敏 度 高 ， 定 性 分 析 能 力 强 的 特点 ， 
两 种 仪器 联 用 为 气 - 质 联 用 仪 ， 可 以 取长补短 ， 提 高 分 析 质 量 和 效率 。 
质谱 仪 可 能 有 求 蒸气 逸 出 ， 要 考虑 局 部 排 风 。 

5) 光谱 分 析 室 的 要 求 。 光 谱 分 析 室 的 作用 主要 是 根据 物质 对 光 
具有 吸收 、 散 射 的 物理 特征 及 发 射 光 的 物理 特性 ， 在 分 析 化 学 领域 建 
立 化 学 分 析 。 光 谱 分 析 室 内 主要 的 仪器 是 原子 发 射 光 谱 仪 、 原 子 吸收 
光谱 仪 、 分 光 光 度 计 、 原 子 区 光 光 谱 仪 、 荧 光 分 光 光 度 计 、X 射线 荧 
光 仪 、 红 外 光 光 谱 仪 、 电 感 耦合 等 离子 体 (LCP) 光谱 仪 、 拉 曼 光 谱 
仪 等 。 光 谱 分 析 室 应 尽量 远离 化 学 实验 室 ， 以 防止 酸 、 碱 、 腐 蚀 性 气 
体 等 对 仪器 的 损害 ， 并 远离 辐射 源 ; 室内 应 有 防 侍 、 防 震 、 防 潮 等 措 
施 ; 仪器 台 与 窗 、 墙 之 间 要 有 一 定 距 离 ， 便 于 对 仪器 的 调试 和 检修 ，; 
应 设计 局 部 排 风 设施 ， 使 用 原子 吸收 电 排 风 较 为 适宜 。 

在 设计 专用 的 仪器 分 析 室 的 同时 ， 应 就 近 配 套 设计 相应 的 化 学 处 
理 室 ， 这 在 保护 仪器 和 加 强 管理 上 是 非常 必要 的 。 

(2) 化 学 分 析 室 的 设计 要 求 ” 化 学 分 析 室 用 于 样品 的 化 学 处 理 和 
分 析 测定 。 在 化 学 分 析 室 中 经 常 使 用 一 些小 型 的 电器 设备 及 各 种 化 学 
试剂 ， 若 操作 不 慎 ， 则 有 具有 一 定 的 危险 性 。 针 对 这 些 使 用 特点 ， 在 化 
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学 分 析 室 的 设计 上 应 注意 以 下 要 求 : 


1) 建筑 要 求 。 化 验 室 的 建筑 应 耐火 或 
断 和 顶棚 也 要 考虑 防火 性 能 ， 可 采用 水 磨 石 
内 采光 要 好 ， 门 应 向 外 开 ， 大 实验 室 应 设 两 个 出 口 ， 以 在 发 和 














利于 人 员 撤 离 。 
































2) 给 水 和 排水 。 供 水 要 保 说 











用 不 易 燃 的 材料 建成 ， 隔 
岂 面 ， 窗 户 要 能 防 尘 ， 室 
E 意 外 时 


F 必 需 的 水 压 、 水 质 和 水 量 ， 以 保证 


仪器 设备 正常 运行 ， 室 内 总 阀门 应 设 在 易 操 作 的 显著 位 置 ， 下 水 道 应 
采用 耐酸 碱 腐蚀 的 材料 ， 地 面 应 有 地 漏 。 

















3) 通风 设施 。 实 验 室内 往生 





存在 许多 不 利于 人 体 健 康 的 化 学 物 


质 污染 源 ， 特 别 是 有 害 气 体 ， 将 其 排除 非常 重要 。 但 与 此 同时 ， 能 源 





往往 会 被 大 量 消耗 ， 因 而 实验 室 的 通风 控 
节约 能 源 的 需要 。 有 效 地 控制 各 种 进 气 和 排 气 ， 






































效果 是 至 关 重 要 的 。 通 风 设 施 有 以 下 三 大 类 型 : 























QD 全 室 通风 : 采用 排 气 扇 

















出 系统 既 要 安全 ， 叉 要 符合 
达到 既 安全 又 经 济 的 


或 通风 竖井 ， 换 气 次 数 一 般 为 5 次 /时 。 














@) 局 部 排 气 第: 一 般 安装 在 大 型 仪器 产生 有 害 气体 部 位 的 上 方 ， 


以 减少 室内 空气 的 污染 。 
@) 通风 柜 : 这 是 实验 室 常 





处 理 有 害 、 有 毒气 体 或 蒸汽 的 通风 设备 ， 











用 的 一 种 局 部 排 风 设 备 。 通 风 柜 是 














人 


安全 


























j 来 捕捉 、 密 封 和 转移 污染 


物 以 及 有 害 化 学 气体 ， 防 止 其 逃逸 到 实验 室内 。 通 风 柜 内 的 气流 通过 




















排 风 机 将 实验 室内 的 空气 吸 进 通风 柜 ， 将 通风 柜 内 污染 的 气体 稀释 并 
通过 排 风 系 统 排 到 户外 后 ， 可 以 达到 低 浓 度 扩散 的 目的 。 通 风 柜 内 有 
加 热源 、 水 源 、 照 明 等 装置 。 可 采用 防火 防爆 的 金属 材料 制作 通风 柜 ， 
内 涂 防腐 涂料 ， 通 风 管 道 要 能 耐酸 碱 气体 腐蚀 。 一 台 排 风机 连接 一 个 


































































































染 。 通 风 柜 应 放 在 室内 空气 流动 较 小 的 地 方 ， 或 采用 较 好 的 犹疑 式 通 














风 柜 。 





4) 煤气 与 供电 。 有 条 件 的 化 验 室 可 安装 煤气 管道 。 化 验 室 的 
































源 分 照明 用 电源 和 设备 用 电源 





























24h 运行 的 电器 ( 如 冰箱 ) 单独 供电 ， 其 余 电 器 设备 均 由 总 开关 控制 
烘箱 、 高 温 炉 等 电热 设备 应 有 专用 所 





























。 照 明 最 好 采用 诡 光 灯 。 设 备用 














廊 上 安装 应 急 灯 ， 在 夜间 突然 停电 时 使 用 。 


通风 柜 较 好 ， 因 为 不 同 的 房间 共用 一 个 风机 和 通风 管道 易 发 生 交叉 污 

















有 中 





[二 








hf 座 、 开 关 及 熔断 右 。 在 室内 及 走 
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5) 试验 人 台 。 试 验 台 主要 由 台面 、 台 下 的 支架 和 器 生 柜 组 成 。 为 





方便 操作 ， 试 验 台 上 可 设置 药品 架 ， 两 端 可 安装 水 槽 。 试 验 台 面 宽度 
一 般 为 750mm， 长 度 根据 房间 尺寸 ， 可 为 1500 ~ 3000mm， 高 度 可 为 
800 ~850mm。 人 台面 常用 贴 面 理化 板 、 实 心理 
石 预制 板 等 制 成 。 理 想 的 台面 应 平整 ， 不 易 碎 裂 ， 耐 酸 碱 及 溶剂 腐蚀 ， 















































耐 热 ， 不 易 碰 碎 玻璃 器 严 等 。 


























化 板 、 耐 蚀 人 造 石 或 水 磨 





(3) 辅助 用 室 ”辅助 用 室 主 要 有 储藏 室 、 钢 瓶 室 、 天 平 室 、 高 温 


室 、 纯 水 室 、 溶 液 配 制 室 等。 


1) 储藏 室 。 很 多 化 学 试剂 属于 易 燃 、 易 爆 、 有 毒 或 


不 应 一 次 性 购置 过 多 。 储 藏 室 仅 用 于 存放 少量 近期 要 用 


















































腐蚀 性 物品 ， 


























应 具有 防 明 火 、 防 潮湿 、 防 高 温 、 防 日 光 直 射 、 防 雷电 让 





应 朝 北 、 干 燥 、 通 风 良 好 ， 项 和 

















的 化 学 药品 ， 
的 功能 。 房 间 








应 遮阳 隔 热 ， 门 窗 应 坚固 并 设 遮 阳 板 ， 


窗 应 为 高 窗 ， 门 应 朝 外 开 。 易 燃 液体 储藏 室 的 室温 一 般 不 许 超 过 


28Y ， 爆 炸 品 储藏 室 的 温度 不 





F 超 过 30%C 。 少 量 危 险 品 可 用 铁 板 柜 或 





水 泥 柜 分 类 隔离 储存 。 室 内 应 设 排 气 降温 风扇 ， 并 采用 防爆 型 照明 灯 
具 ， 备 有 消防 器 材 。 可 将 符合 上 述 条 件 的 半 地 下 室 作 为 药品 储藏 室 。 

闪 点 较 低 的 酒精 、 丙 酮 、 甲 茶 、 二 甲 茶 、 四 氧 呐 哺 等 危险 化 学 品 
在 消防 安全 方面 存在 较 大 风险 ， 应 注意 其 存储 地 点 及 防火 分 区 设置 的 
合理 性 。 存 储 甲 类 易 燃 液体 的 危险 化 学 品 仓库 应 单独 设立 ， 仓 库 内 的 
隔 墙 应 密闭 ， 形 成 有 效 防火 分 区 ， 隔 板材 质 应 达到 防火 要 求 。 






































食品 企业 实验 室 的 消防 设施 等 级 应 高 




















F 办 公 楼 消防 设施 设计 的 要 


求 。 某 些 企业 在 改建 或 扩建 期 间 ， 将 普通 办 公 室 当 作 实 验 室 使 用 ， 其 






































消防 设施 可 能 只 能 满足 办 公 室 最 低 要 求 而 远 远 无 法 满足 存储 危险 化 学 


品 甲 类 仓库 的 要 求 ， 比 如 防火 防爆 要 求 不 达标 ; 仓库 内 无 有 效 通风 条 





件 ， 易 燃气 体 容易 积聚 ; 同时 仓库 内 所 有 
































为 普通 地 板 ， 易 产生 火花 和 静 














已 器 未 采用 防爆 电器 ; 地板 
电 ， 极 易 引 发 火灾 、 爆 炸 引 





有 故 ; 仓库 内 


没有 温度 调节 设备 ， 在 炎热 的 夏季 ， 低 内 点 、 低 沸点 的 危险 化 学 品 
装 受热 膨胀 ， 极 易 引 发 爆炸 事故 。 这 些 都 是 食品 企业 要 特别 注意 避 








免 的 。 











2) 钢瓶 室 。 实 验 室 用 气 除 不 燃气 体 (氮气 、 二 氧化 


体 (氧气 、 氨 气 等 ) 外 ， 其 他 均 为 高 压 、 剧 毒 、 





碳 ) 、 惰 性 气 





氧化 分 解 、 爆 炸 等 危 
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险 性 气体 ， 如 易 燃 气体 氢气 、 一 氧化 碳 ， 剧 毒气 体 氟 气 、 氧 气 ， 助 燃 
气体 氧气 等 ， 这 些 气 体 不 得 进行 实验 室 ， 可 以 通过 管子 接 到 各 实验 室 
内 。 易 燃 或 助燃 气体 钢瓶 应 安放 在 室外 的 钢瓶 室内 ， 钢 瓶 室 应 远离 热 
源 、 火 源 及 可 燃 物 仓库 。 钢 瓶 室 要 用 非 燃 或 难 燃 材 料 建造 ， 墙 壁 应 防 
爆 ， 采 用 轻 质 顶 盖 ， 门 朝 外 开 ， 要 避免 阳光 照射 ， 并 有 良好 的 通风 条 
件 。 钢 瓶 距 明火 热源 10m 以 上 ， 室 内 应 设 有 直立 稳固 的 铁 架 ， 用 于 放 




































































置 钢瓶 。 








3) 天 平 室 。 分 析 天 平 是 化 学 实验 室 必 备 的 常用 仪器 。 高 精度 天 
平 对 环境 有 一 定 要 求 ， 主 要 是 气流 和 风速 。 天 平 室 应 靠近 化 学 实验 
室 ， 以 方便 使 用 ， 但 不 宜 与 高 温室 和 有 较 强 电磁 干扰 的 房间 相 邻 。 高 
精度 微量 天 平 宜 设 在 底层 。 天 平 室内 不 得 设置 洗涤 台 ， 严 禁 任何 管道 



























































穿 过 室内 ， 以 免 管道 渗 漏 而 影响 天 平 的 维护 和 使 用 。 

















4) 高 温室 。 高 温 炉 和 恒温 箱 是 常备 设备 ， 一 般 放 置 在 高 温 工 作 

















台 上 ， 但 特大 型 的 恒温 箱 以 落地 安置 为 宜 ， 高 温 炉 和 人 恒温 箱 必 须 分 














放置 。 























5) 纯 水 室 。 纯 水 室内 的 试验 装备 有 边 台 和 洗涤 台 。 现 代 实 验 室 




















多 使 用 去 离子 水 ,水量 大 且 能 保证 水 质 。 纯 水 室 的 地 面 需 设 地 漏 。 





6) 溶液 配制 室 。 用 于 配制 各 种 标准 溶液 和 不 同 浓度 的 溶液 。 








在 


条 件 允 许 的 情况 下 ,溶液 配制 室 可 由 两 个 房间 组 成 ， 其 中 一 个 房间 设 














有 天 平台 ， 男 一 间 用 于 配制 试剂 和 存放 试剂 ,一 般 应 配置 通风 柜 、 
验 台 、 试 剂 柜 。 








Po 

















斌 


(4) 生物 学 实验 室 ” 食 品 企业 通常 将 具有 一 定 洁净 程度 的 实验 室 
作 微 生物 实验 室 。 洁 净 实 验 室 主 要 是 通过 人 为 的 手段 ， 应 用 洁净 技术 
来 控制 室内 空气 中 的 竺 埃 、 含 菌 浓度 、 温 度 、 湿 度 与 压力 ， 以 达到 所 
要 求 的 洁净 度 、 温 度 、 湿 度 和 气流 速度 等 。 空 气 洁净 度 是 指 洁净 空气 






















































































中 的 含 侍 程度。 空气 洁净 度 的 级 别 以 含 全 浓度 划分 。 洁 净 度 是 指 每 升 


空气 中 所 含 粒 径 大 于 或 等 于 0.5pm 的 侍 粒 的 总 颗粒 数 。 我 国 的 空气 洁 














净 等 级 标准 分 为 100 级 、1000 级 、10000 级 、100000 级 ， 国 际 标 疹 
划分 为 1 级 、2 级 、3 级 、4 级 、5 级 。 





E 则 


洁净 室 一 般 实施 两 级 隔离 . 一 级 隔离 通过 生物 安全 柜 、 负 压 隔 离 











带 、 正 压 防 护 服 、 手 套 、 眼 日 等 实现 ， 二 级 隔离 通过 实验 室 的 建筑 、 


2 
分 人 
ls 
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调 净化 和 电气 控制 系统 来 实现 。 但 由 于 净化 空调 需要 的 风量 小 ， 为 了 安 
全 起 见 ， 风 量 都 按 大 的 估算 ， 一 般 都 要 超过 规范 规定 ， 特 别 是 百 级 以 
上 ， 在 要 求 不 是 很 严格 的 情况 下 估算 冷 热 负荷 。 现 在 专门 有 净化 空调 机 
组 ， 可 以 直接 利用 。2 ~4 级 生物 安全 实验 室 应 实施 两 级 隔离 。 一 般 实验 
室 装备 有 超 净 工作 台 、 生 物 安全 柜 、 边 台 或 不 锈 钢 操 作 台 、 洗 涤 台 等 。 

PRC (聚合 酶 链 式 反应 ) 实验 室 是 分 子 生 物 学 研究 和 试验 的 常规 
方法 。 其 实验 室 通常 分 为 四 个 区 域 ， 即 : 试剂 储存 和 准备 区 、 标 本 制 
备 区 、 扩 增 反 应 混合 物 配 制 和 扩 增 区 、 扩 增产 物 分 析 区 〈 若 使 用 全 自 
动 分 析 仪 ， 则 区 域 可 适当 合并 ) 。 进 入 各 个 区 域 必 须 严 格 按照 单一 方 
向 进行 ， 不 同 的 工作 区 域 使 用 不 同 的 工作 服 (例如 不 同 的 颜色 )。 工 
作 人 员 离 开 时 ， 不 得 将 工作 服 带 出 。 

试剂 储存 和 准备 区 〈 或 标本 制备 区 ) 的 仪器 主要 配置 有 冷冻 离心 
机 、 生 物 安全 柜 、 冰 箱 、 可 移动 紫外 灯 、 全 自动 核酸 蛋白 纯化 仪 、 专 
用 工作 服 和 工作 鞋 等 。 扩 增 反 应 混合 物 配 制 和 扩 增 区 的 仪器 主要 配置 
有 冰箱 、 高 速 离心 机 、 超 净 工 作 台 、PCR 仪 (要 求 负 压 状态 )、 可 移 
动 紫外 灯 、 微 量 加 样 器 、 核 酸 扩 增 仪 等 。 扩 增产 物 分 析 区 的 仪器 主要 
配置 有 移 液 器 、 振 荡 器 、 超 净 工 作 台 、 毛 细 管 电泳 仪 、 冰 箱 、 离 心机 、 
微量 加 样 器 、 可 移动 紫外 灯 等 。 

食品 企业 可 依据 自身 的 实际 情况 进行 分 区 (而 不 必要 一 定 要 设置 
单独 的 实验 室 ) ， 应 将 不 相 容 活动 的 相 邻 区 域 进行 有 效 的 隔离 ， 防 止 
交叉 污染 。 

3. 实验 室 安 全 防护 和 环境 保护 

为 了 防止 实验 室 中 不 规范 的 操作 造成 有 毒 、 有 害 物质 误 排放 、 误 
伤害 等 情况 ， 应 做 好 实验 室 的 安全 防护 和 实验 室 以 及 实验 室 周 围 的 环 
境 保 护 工作 。 

1) 实验 室 必 须 保证 其 场地 、 能 源 、 采 光 、 采 暧 、 通 风 等 设施 条 
件 和 灰尘 、 电 磁 、 温 度 、 湿 度 、 噪 声 、 振 动 、 有 害 气体 、 微 生物 等 环 
境 条 件 满足 相关 法 律 法 规 、 技 术 规 范 或 标准 的 要 求 。 

2) 实验 室内 应 配备 合适 的 灭火 装置 或 喷 水 消 防 系统 ， 并 有 相应 
的 应 急 处 理 措施 。 实 验 室 内 可 能 产生 静电 的 部 位 、 装 置 应 设 有 明确 标 
记 和 和 警示， 对 其 可 能 造成 的 危害 要 有 妥善 的 预防 措施 ; 实验 室内 所 用 
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的 高 压 、 高 频 设备 要 定期 检修 ,要 有 可 靠 的 防护 措施 ， 定 期 检查 线路 ， 
测量 接地 电阻 。 

3) 气 瓶 必须 存放 在 阴凉 、 干 燥 的 房间 内 ， 严 禁 明 火 ， 远 离 热 源 ， 
且 各 类 不 同 的 气 瓶 不 能 混杂 存放 ; 使 用 中 的 气 瓶 要 直立 固定 放置 ， 严 禁 
横 卧 滚动 ; 气体 应 在 储存 期 限 内 使 用 ， 并 定期 作 技术 检验 和 耐 压 试验 。 

4) 对 通风 橱 每 年 都 应 根据 设计 标准 检查 一 次 。 在 使 用 过 程 中 ， 不 
要 抬 高 通风 橱 的 外 罩 ， 使 之 高 于 检验 时 所 设置 的 高 度 ; 放置 设备 和 化 学 
试剂 时 应 尽 可 能 将 其 往 里 边 放 ， 不 要 放 在 下 边 的 槽 口 ; 不 要 把 头 伸 到 通 
风 橱 里 ; 当 外 置 打开 时 ， 应 避免 快速 运动 ， 以 免 产 生 足 够 的 涡流 而 将 气 
体 排 到 外 面 ; 减少 通风 橱 内 杂 物 ， 只 放置 一 些 必 需 的 东西 即 可 。 

三 、 实 验 室 安全 良好 操作 规范 

在 食品 企业 实验 室内 工作 时 ， 保 持 良 好 的 工作 习惯 和 严格 规范 的 
操作 程序 ， 能 够 最 大 限度 地 减少 操作 人 员 感 染 疾 病 的 可 能 性 ， 减 少 对 
环境 污染 的 可 能 性 ， 减 少 重 大 人 身 伤害 的 可 能 性 。 以 下 几 个 方面 的 安 
全 良好 操作 规范 的 建立 尤其 重要 ， 

1. 食品 企业 实验 室 用 电 安 全 

(1) 食品 企业 实验 室 非 安全 用 电 所 导致 事故 产生 的 原因 现在 的 
食品 企业 实验 室 仪器 设备 大 量 增加 ， 许 多 食品 企业 实验 室 拥有 高 效 液 
相 色 谱 仪 、 气 相 色 谱 仪 、 气 相 色 谱 联 用 仪 、 液 相 / 质 谱 联 用 仪 、 高 效 毛 
细 管 电泳 仪 、 侍 里 叶 红 外 分 光 光 度 计 、 紫 外 分 光 光 度 计 、 痰 光 分 光 光 
度 计 、 原 子 吸收 分 光 光 度 计 、 和 氨基酸 分 析 仪 、 薄 层 扫 描 仪 、 自 动 旋光 
仪 以 及 各 种 快速 分 析 仪 等 大 型 精密 仪器 ， 再 加 上 与 这 些 设备 相配 套 的 
电线 、 插 座 ， 共 同 构成 了 大 量 的 安全 隐患 。 

(2) 食品 企业 实验 室 安 全 用 电 良 好 操作 规范 

1) 食品 企业 实验 室 布线 过 程 良 好 操作 规范 。 首 先 仪器 桌布 局 要 
科学 ， 地 插座 要 安装 在 腿脚 磁 不 到 的 地 方 ， 严 禁 不 接 插头 就 将 裸 头 导 
线 直 接 插 入 插座 中 用 电 ; 水 模 旁 通常 不 设置 仪器 插座 ， 以 防止 漏电 或 
感 电 。 防 止 仪 器 设备 漏电 、 短 路 ， 可 采取 以 下 方法 : 

人 绝缘 隔离 方法 : 将 可 以 隔离 的 电器 或 可 以 隔离 的 部 分 隔离 保护 
起 来 ， 不 能 隔离 的 可 将 带电 的 最 危险 部 分 包 封 在 绝缘 材料 中 ， 如 用 绝 
缘 材 料 制作 电器 外 壳 。 
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“20 . 简明 食品 检验 工 手 册 








@) 保护 接地 方法 : 目前 ， 在 三 相 四 线 制 供 












































昌 系 统 中 ， 配 电 变 压 器 


的 中 性 点 一 般 通 过 导线 和 接地 体 与 大 地 进行 可 靠 的 连接 。 仪 器 室 中 所 
有 的 地 插座 中 顶端 接地 端子 都 与 接地 保护 线 良 好 地 连接 ， 即 使 有 仪器 
漏电 ， 也 不 易 引 起 触电 事故 。 仪 器 室内 一 定 要 布设 保护 接地 线 ， 并 与 

















大 地 良好 地 连接 ， 若 能 采用 多 点 接地 ， 则 保护 更 稳妥 。 仪 器 室 的 地 播 
座 必须 是 三 孔 的 插座 ， 若 用 活动 的 接线 板 ， 则 必须 有 接地 线 的 插座 























at 





六 
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板 ， 否则 即使 铺设 了 保护 接地 线 ， 仪 器 外 壳 也 未 真正 接地 。 所 以 要 禁 

















止 使 用 只 有 两 个 铜 柱 插头 而 无 接地 线 的 插座 板 。 











@) 保护 接 零 方法 : 保护 接 零 是 将 电气 设备 的 金属 外 过 不 直接 接 





地 ， 而 是 连接 在 零 线 上 ， 这 种 保护 措施 称 为 保护 接 











相 线 就 通过 漏电 的 金属 外 过 与 零 线 相通 而 构成 





























电阻 很 小 ， 漏 电 电流 就 很 大 ， 使 接 在 相 线 上 的 








零 。 当 电器 漏电 时 ， 
回路 ， 由 于 这 一 回路 的 
座 丝 熔断 或 引起 低压 断 








路 器 跳 闻 ， 及 时 切断 电源 ， 保 护 人 体 安全 。 但 是 在 保护 接 零 系统 中 ， 



































一 旦 零 线 断 开 ,不 但 不 起 触电 保护 作用 ， 而 























有 接地 的 电器 烧毁 , 造成 “ 群 爆 ”事故 。 

















在 三 相 负 载 不 平衡 时 ， 
还 会 引起 各 相 电压 不 相等 ， 使 负载 不 能 正常 工作 ， 而 将 这 一 相 线 上 所 





由 保护 切断 方法 : 就 是 使 用 剩余 电流 断路 器 〈 漏 电 保护 器 ) 或 总 




















控 开 关 。 义 
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果 仪 器 室 安 装 了 漏电 保护 器 或 总 控 开 关 ， 就 可 以 随时 控制 














供电 的 通 断 ， 人 离开 仪器 室 时 就 可 以 方便 地 切断 仪器 的 供电 。 仪 器 在 
使 用 时 如 果 遇 漏电 或 其 他 意外 ， 就 会 自动 跳闸 ， 保 护 安全 。 如 果 未 安 




















装 漏电 保护 器 或 总 控 开 关 ， 则 遇 触 电 或 火灾 时 就 不 能 在 最 短 的 时 间 内 
切断 电源 ， 控 制 险情 。 不 断 电 就 难以 进行 人 员 救 护 ， 就 不 能 用 水 等 导 
电 灭 火 剂 来 灭火 ， 所 以 仪器 室 一 定 要 安装 漏电 保护 人 器 ， 配 置 如 干粉 、 





















































二 氧化 碳 等 干 式 灭火 器 ， 以 防 带电 灭火 时 触电 。 






























































设 电路 时 应 检查 地 插座 顶端 是 否 有 接地 保护 线 ， 地 插座 零 线 、 











相 线 是 否 有 错 ， 以 防 涉外 线 改 动 而 使 相 线 与 零 线 接 反 。 供 电线 路 不 能 






































明 铺 在 地 面 上 ， 没 有 防 静 电 地 板 的 仪器 室 的 供 
管 或 线 槽 保护 ， 经 过 木 槽 、 木 板 及 其 他 可 燃 物 









































的 安全 距离 ， 同 时 注意 与 易 燃 物 ( 如 纸张 、 易 ， 











线路 一 定 要 用 绝缘 线 








线路 中 间 不 应 有 接头 。 
非 专 业 人 员 不 得 对 电路 进行 更 改 。 各 种 仪器 设备 之 间 应 保证 一 定 


然 液 











体 等 ) 要 有 足够 的 


距离 ， 并 有 足够 的 通风 。 禁 止 在 原 线路 上 私 拉 乱 接线 路 ， 严 禁 大 功率 
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仪器 设备 用 电线 与 照明 线 共用 ， 严 禁 使 用 电 水 壶 、 电 取暖 器 等 高 负荷 





生活 用 设备 。 











2) 仪器 的 购买 和 使 用 过 程 良 好 操作 规范 。 试 验 仪 器 设备 要 在 正 
规 厂 家 购买 ， 这 样 其 安全 性 能 才 有 相对 较 高 的 保障 ; 使 用 新 的 仪器 设 

















备 有 前， 要 先 阅 读 说 明 书 ， 了 解 设备 怕 








EE 能， 准确 掌握 其 使 用 方法 并 了 解 








注意 事项 ， 各 种 仪 右 的 安装 、 调 试 、 
的 使 用 说 明 进 行 。 




















要 接地 ; 接 好 电路 后 ， 应 仔细 检查 ， 
用 三 相 电 源 时 ， 相 线 连接 必须 正确 ， 
线 和 插座 ， 要 符合 仪器 额定 功率 。 


























使 用 和 维护 保养 要 严格 按照 仪器 








应 按照 说 明 书 要 求 给 仪器 设备 装 接 适当 的 电源 ， 需 要 接地 的 一 定 
































确定 无 误 后 ， 方 可 通电 使 用 ;使 
否则 应 将 相 线 对 调 ， 外 接连 接 导 














在 使 用 仪器 前 应 检查 开关 、 线 路 等 各 部 件 是 否 安全 可 靠 。 在 操作 














仪器 设备 时 ， 手 要 干燥 ， 不 能 用 湿 手 或 湿 的 物品 接触 开关 、 仪 器、 电 

















线 。 禁 止 用 试 电 笔 去 试 高 压 电 。 操 作 人 员 要 避免 接触 或 靠近 电压 高 、 














电流 大 的 带电 或 通电 物体 。 








分 析 天 平 、 分 光 光 度 计 、 酸 度 计 等 精密 仪器 ， 应 安放 在 防震 、 防 
侍 、 防 潮 、 耐 蚀 、 防 晒 以 及 周围 温度 变化 不 大 的 室内 ， 以 保证 仪器 的 
正常 使 用 。 其 电源 电压 要 相符 ， 操 作 时 应 严格 遵守 操作 规程 。 这 些 设 
备 使 用 完毕 并 切断 电源 后 ， 还 应 将 各 旋钮 恢复 到 初始 位 置 。 












































在 试验 过 程 中 ， 应 注意 保持 台面 干燥 ， 注 意 不 要 让 电源 插头 沾 


水 ; 烘箱 、 电 炉 、 马 弗 炉 、 抄 拌 器 、 
等 无 人 值守 时 ， 尽 量 不 要 过 夜 工作 ; 














电 加 热 器 、 电 力 驱 动 冷却 水 系统 
使 用 开放 性 电炉 、 酒 精 灯 等 明火 

















加 热 时 ， 检 测 人 员 不 应 远离 工作 现场 并 需 关 注 其 运行 状况 。 使 用 中 的 
仪器 设备 一 旦 有 异常 声响 、 气 味 、 打 火 、 冒 烟 等 现象 ， 要 立即 关机 停 
止 使 用 ,精密 设 备 需 通知 专业 人 员 进 行 检修 ， 不 得 私自 拆 印 修理 ， 普 
通 设备 也 需 待 查 明 原 因 并 排除 故障 后 再 继续 使 用 。 

















仪器 使 用 完毕 要 随手 切断 电源 ， 
头 。 离 开 实 验 室 时 ， 除 恒温 实验 室 、 
































禁止 用 拉 导 线 的 方法 拔 掉 电 源 插 
培养 箱 和 冰箱 等 需要 连续 供电 的 














仪器 设备 外 ， 其 他 均 应 切断 电源 、 水 源 ， 关 好 门窗 ， 排 除 一 切 可 能 7 





生 安全 事故 的 隐患 ， 并 锁 好 门 。 


3) 仪器 日 常 维护 和 检修 过 程 良 好 操作 规范 。 试 验 设 备 、 辅 助 管 





pp 


简明 食品 检验 工 手 册 





线 等 设施 完好 是 保障 实验 室 安 全 的 前 提 。 试 验 设备 带 病 工作 会 使 安全 





























事故 的 发 生 概率 大 大 增加 。 如 果 高 压气 体 和 用 电 的 辅助 管线 存在 故障 
或 缺陷 ， 就 会 很 容易 导致 安全 事故 的 发 生 。 为 了 最 大 限度 地 保持 试验 
设备 的 良好 运行 状态 ， 必 须 做 好 试验 设备 平时 的 保养 与 维修 工作 。 这 
些 仪 器 设备 要 由 专人 管理 ， 还 需 通过 建立 科学 的 仪器 设备 使 用 和 维修 

















实验 室 安 全 问题 。 






























































制度 来 规范 实验 室 人 员 的 行为 ， 从 根本 上 防止 由 于 仪器 设备 所 导致 的 


主要 需 关 注 的 内 容 有 : 





J 使 用 仪器 设备 时 ， 要 注意 使 仪器 保持 清洁 以 及 适当 的 工作 状 
态 ; 平时 要 注意 仪器 设备 和 电线 的 防潮 、 防 霉 、 防 热 、 防 尘 工 作 ; 在 
使 用 前 应 对 仪器 进行 检查 和 干燥 处 理 ， 注 意 不 能 用 湿布 或 铁 柄 毛 刷 清 


扫 ; 安装 、 搬 动 或 维修 仪器 时 一 定 要 先 切断 电源 。 
@) 即使 选用 了 优质 合格 的 插头 、 插 座 ， 也 要 经 常 检查 插头 、 插 座 






































的 安全 ， 看 看 是 否 有 烧 焦 变 形 的 迹象 ， 一 旦 发 现 异常 ， 就 要 立即 更 换 


插头 、 插 座 。 























@@) 对 供电 线路 也 要 定期 进行 安全 检查 ， 比 如 定期 检查 供电 线路 上 





























是 否 有 开关 和 熔断 器 ， 开 关 和 熔断 如 是 否 装 在 相 线 上 ， 电 器 周围 是 否 
存在 易 燃 物 等 安全 隐患 。 发 现 仪器 设备 的 线路 老化 、 破 损 、 绝 缘 不 良 
时 ， 应 及 时 进行 维修 或 更 换 ， 必 要 时 对 实验 室 陈 旧 老 化 的 线路 进行 更 





新 改造 。 















































则 实验 室内 所 用 的 高 压 、 高 频 设 备 要 定期 检修 ， 要 有 可 靠 的 防护 
措施 ; 实验 室 水 管 及 水 龙头 也 要 经 常 更 换 ， 要 严格 注意 防 跑 水 〈 外 线 
停电 ) 、 冒 水 〈 下 水 道 堵 ) 、 滴 水 〈 冷 凝 管 或 水 龙头 连接 冷凝 管 胶 管 破 





损 老 化 )、 漏 水 ( 


沾 湿 、 浸 湿 。 














房 顶 漏水 ) 等 情况 的 发 生 ， 防 止 因 跑 水 而 造成 电器 





@) 还 要 特别 重视 长 期 搁置 的 仪器 设备 的 管理 。 这 些 长 期 不 用 的 仪 


器 设备 必须 标识 清楚 ， 必 要 时 需 采 取 隔 离 措施 以 避免 误 用 。 设 备 重新 

















启用 后 ， 需 先 检 查 其 安全 性 能 是 否 良好 ， 有 无 漏电 现象 发 生 (实验 室 
要 常备 试 电 笔 ， 经 常 检测 电器 外 壳 是 否 带电 。 用 试 电 笔 检测 时 ， 先 要 
确认 试 电 笔 是 好 的 ， 因 为 试 电 笔 氛 管 损坏 时 会 将 有 电 误 判 为 无 电 ) 。 
必要 时 ， 这 些 仪器 设备 还 需 经 检定 或 校准 后 粘贴 “合格 ”标签 才能 投 



































入 正常 使 用 。 
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De 





@ 为 有 效 杜绝 仪器 设备 因素 所 导致 的 安全 问题 ， 实 验 室 管理 人 员 
应 有 高 度 的 责任 心 和 一 定 的 科学 知识 、 技 能 ， 平 时 做 好 试验 设备 的 整 


理 、 清 洁 、 


发 现 磨损 、 老 化 等 缺陷 时 应 停止 使 
操作 、 维 护 保养 制度 ， 使 实验 室内 各 种 仪器 设备 的 运行 状态 始终 


























润滑 工作 ， 定 期 对 试验 系统 、 管 路 和 供电 线路 等 进行 检查 ， 
j 并 及 时 进行 维修 ， 建 立 仪器 设备 


处 于 


试验 人 员 的 监控 之 下 ， 确 保 其 始终 处 于 完好 状态 ， 杜 绝 仪器 设备 运行 


异常 或 突 发 偶然 事件 而 造成 

4) 严 控 实验 室 电 
电线 路 和 配 
关 、 插 座 、 插 头等 : 
荷 的 要 求 ， 室 内 地 














室内 的 用 








人 > 


x 




















电 盘 、 板 
的 应 保持 完 














线 、 插 座 、 


全 事故 的 可 能 性 。 




















箱 、 柜 等 装 


、 省 
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好 可 用 状 ; 














其 


上 全， 生 


配置 应 














看 应 为 不 发 


实验 室 中 所 使 用 的 电线 、 


中 的 各 种 开关 
要 求 ， 通 常 选 
电工 一 级 品 的 
志 ， 俗称 “长 

















是 ,应 尽量 不 使 用 临时 活动 的 插 线 板 ， 同 一 插座 不 宜 
器 设备 。 活 动 的 插座 
台 用 电器 供电 就 有 可 能 引起 火灾 事故 。 
备 时 延长 线 的 使 





一 般 | 
短路 保护 。 





替 


代 


用 铜 、 铝 等 金 








量 相 匹 配 。 





导线 接头 必须 用 
电工 胶布 )， 接 头 处 要 刊 干 * 

实验 室 应 设置 专 
性 ; 应 按 电路 的 实际 用 





、 插 座 、 
用 经 过 国家 质 
规定 。 这 类 产 


二 
里 















































生火 花 的 地 
配 电 盘 、 板 、 





o 








认证 的 合格 产品 ， 








开关 等 仪器 配套 设施 的 质量 。 实 验 
置 及 线路 系统 中 的 各 种 


符合 

















线路 用 电 负 


箱 、 柜 等 装置 及 线路 系统 
插头 等 均 应 选用 优质 产品 ， 以 达到 相应 的 防爆 
也 就 是 质量 等 级 
品 的 包装 上 都 印 有 电工 产品 专用 认证 标 
城 标志 ” 。 同 时 ， 


符合 





这 些 插 线 板 还 要 符合 某 些 仪器 设备 的 
电流 强度 的 要 求 ， 大 型 精密 仪器 设备 应 配备 接地 插座 。 需 特别 注意 的 




















只 用 于 连接 功率 小 的 电器 ， 其 线 径 较 细 ， 





























因此 ， 限 制 


电工 专用 胶带 进行 良好 的 连接 (禁止 

















量 选 用 
届 丝 代替 。 大 功 








地 电阻 符合 规范 ， 其 电线 布设 、 日 

















] 多 台 仪 
给 多 


司 时 使 








j 插 线 板 延长 线 ， 
用 时 间 不 应 超过 3 个 月 。 在 使 用 延长 








电线 时 要 有 




















用 其 他 胶布 


后 加 装 特制 的 接头 连接 好 。 








门 的 电力 变压器 供电 ， 以 提高 供 
适当 的 保护 设备 、 熔 丝 、 














电 质 量 和 可 靠 
刀 开 关 ， 严 禁 




















率 用 电 设 备 应 配备 专用 














电线 ， 要 确保 接 


电线 截面 积 和 熔 丝 的 选用 要 与 线路 容 


5) 应 配置 充足 、 有 效 的 安全 防护 设施 。 防 护 装备 是 安全 保障 的 


前 提 。 食 品 企业 实验 室 应 根据 需要 配备 充足 、 有 效 的 防 触 

















和 火灾 的 
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安全 防护 设施 ， 比 如 可 能 散布 易 燃 易 爆 气体 或 粉 体 的 实验 室 所 用 的 仪 














内 线路 和 用 电 装 置 均 应 按 相关 规定 使 用 防爆 线路 和 装置 。 设 备 及 电源 














电路 均 应 装 有 防止 过 














电流 的 安全 装置 (如 熔 丝 、 电 路 开关 、 总 配 电 盘 


和 漏电 保护 器 ) ， 要 有 能 够 紧急 停止 运转 的 装置 ， 以 减少 正常 运行 和 





紧急 情况 下 安全 危害 














定位 置 ， 定 期 检查 ， 陈 旧 或 失效 时 应 及 时 进行 更 换 。 




















2. 食品 企业 实验 室 消防 安全 
食品 企业 实验 室 里 集 











的 发生。 这 些 防护 工具 和 设施 应 配备 足够 ， 放 在 


P 了 大 量 的 仪器 设备 、 化 学 药品 及 易 燃 易 爆 


物质 。 点 火 源 与 助燃 物 在 食品 企业 实验 室内 也 大 量 存在 。 当 这 三 者 同 
时 具备 时 ， 试 验 技术 人 员 操 作 中 如 果 稍 有 不 慎 ， 就 有 可 能 引起 火灾 、 
爆炸 等 事故 ， 造 成 人 员 伤 亡 、 设 备 破坏 和 财产 损失 。 
































燃烧 的 主要 特征 是 发 光 和 发 热 ， 但 与 压力 无 特别 关系 。 爆 炸 的 主 


要 特征 是 压力 的 急剧 上 升 和 爆炸 波 的 产生 。 燃 烧 和 化 学 爆炸 本 质 上 都 
是 氧化 还 原 反 应 ， 但 两 者 的 反应 速度 、 放 热 速率 和 火焰 传播 速度 都 不 
同 ， 前 者 比 后 者 慢 得 多 。 燃 烧 和 爆炸 的 关系 十 分 密切 ， 有 时 难 
































将 它 


们 完全 分 开 。 如 果 一 种 物质 具有 爆炸 危险 性 ， 那 么 它 一 定 同时 具有 人 燃 
如 果 一 种 物质 具有 燃烧 危险 性 ， 那 么 它 也 很 可 能 同 


烧 危 险 性 。 相 反 ， 
时 具有 爆炸 危险 和 
































E。 在 一 定 条 件 下 ， 人 燃烧 可 以 引起 爆炸 ， 爆 炸 





岂可 以 





引起 燃烧 。 事 实 上 ， 在 很 多 火灾 或 爆炸 事故 中 ， 火 灾 和 爆炸 同时 存在 。 


(1) 食品 企业 实验 室 消 防 常识 


1) 可 燃 物 的 





化 学 反应 的 物质 都 称 为 可 燃 物 。 实 验 室 














分 类 。 几 是 能 与 空气 中 的 氧气 或 其 他 氧化 剂 起 燃烧 








态 分 为 固体 可 燃 物 、 液 体 可 燃 物 和 气体 可 燃 物 三 种 。 
中 固体 可 燃 物 。 实 验 室 里 常见 的 固体 可 燃 物 有 固体 药品 、 纸 张 和 











接触 时 能 着 火 ， 是 食品 企业 实验 室 的 重大 危险 源 。 
通常 食品 企业 实验 室 中 常备 的 强 氧化 性 物质 包括 氧 酸 盐 、 
盐 、 无 机 过 氧化 物 、 有 机 过 氧化 物 、 硝 酸 盐 和 高 锰 酸 盐 等 。 该 类 物质 





因 加 热 、 撞 击 而 分 解释 放出 的 氧气 可 与 可 燃 性 物质 发 生 剧烈 燃烧 ， 其 


至 发 生 爆 炸 ， 寿 与 还 原 性 物质 或 有 机 物质 混合 ， 则 会 发 生 氧 化 放 热 ， 


而 引发 火灾 。 




















的 可 燃 物 很 多 ， 按 其 物理 状 


堆积 的 杂 物 。 尤 其 是 固体 药品 ， 遇 火 、 受 热 、 摩 擦 、 撞 击 或 与 氧化 剂 


高 氧 酸 
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有 的 食品 企业 实验 室内 还 有 可 在 较 低 温度 下 着 火 并 迅速 燃烧 的 可 
燃 物 ， 比 如 黄 磷 、 红 磷 、 五 硫化 磷 、 硫 化 磷 、 硫 黄 、 金 属 粉 (Mg、 
Al、Zn) 等 。 此 类 物质 若 与 氧化 物 混合 ， 即 会 着 火 。 硫 黄粉 末 吸 潮 会 
发 热 ， 从 而 引起 燃烧 。 金 属 粉末 若 在 空气 中 加 热 ， 则 会 剧烈 燃烧 。 

食品 企业 实验 室 里 存放 着 大 量 资 料 和 试验 单据 、 记 录 ， 这 些 纸张 
也 是 固体 可 燃 物 。 男 外 ,食品 企业 实验 室 里 通常 还 堆积 着 大 量 的 杂 
物 ， 包 括 各 种 材质 的 包装 材料 样品 、 原 材料 、 半 成 品 和 产品 样品 ， 尤 
其 是 食品 油脂 加 工厂 的 实验 室 里 ， 大 量 的 原材料 、 半 成 品 和 产品 样品 
均 是 可 燃 物 。 

@) 液体 可 燃 物 。 食 品 企业 实验 室内 可 燃 性 液体 种 类 繁多 。 这 些 试 
剂 有 的 是 标准 物质 ， 有 些 是 溶剂 ， 大 部 分 是 沸点 较 低 的 有 机 液态 试 
剂 。 食 品 企业 实验 室 的 火灾 、 爆 炸 事 故 多 半 是 这 些 物质 引起 的 。 它 们 
一 旦 着火， 燃烧 猛烈 ， 持 续 时 间 长 ， 后 果 严 重 。 根 据 物 质 的 内 点 可 以 区 
别 各 种 可 燃 液体 的 火灾 危险 性 。 液 体 的 闪 点 越 低 ， 火 灾 危 险 性 越 大 。 因 
此 ， 人 们 把 闪 点 作为 液体 火灾 危险 性 大 小 的 重要 依据 。 目 前 ， 按 照 我 国 
的 划分 标准 : 闪 点 小 于 或 等 于 28%C 的 为 一 级 易 燃 液体 ， 闪 点 大 于 28%C 
而 小 于 45% 的 为 二 级 易 燃 液体 ; 闪 点 大 于 或 等 于 45%C 的 为 可 燃 液体 。 

入 品 企 业 实验 室 常见 的 一 级 易 燃 液体 主要 是 二 硫化 碳 、 茶 、 甲 
葵 、 乙 醇 、 甲 醇 、 乙 栈 、 乙 酸 甲 酯 、 汽 油 、 乙 醛 、 己 烷 等 ; 二 级 易 燃 
液体 主要 有 煤油 、 丁 醇 等 ， 可 燃 液体 有 动物 油 、 植 物 油 、 润 滑 油 、 柴 
油 、 茶 酚 、 蜡 等 。 这 些 有 机 化 学 品 在 常温 下 易 挥发 ， 极 易 燃 烧 ， 还 能 
与 空气 形成 毒性 、 爆 炸 性 较 强 的 混合 物 。 食 品 企业 实验 室 人 员 应 对 这 
些 试 验 试剂 设置 科学 的 储存 限 。 这 类 试剂 库存 量 大 不 仅 会 导致 因 挥发 
而 造成 的 损失 ， 而 且 存 在 着 严重 的 安全 隐患 。 在 运输 、 使 用 、 存 储 时 ， 
注意 将 其 与 火种 隔离 ， 使 用 后 不 能 随便 倒 入 下 水 道 ， 要 规范 处 理 ， 防 
止 在 下 水 道 积聚 而 引发 火灾 。 

@ 气体 可 燃 物 。 食 品 企业 实验 室 经 常 使 用 的 遇 明 火 或 与 氧化 剂 接 
触 引起 燃烧 、 爆 炸 的 气体 有 氧气、 甲 烧 、 乙 类 、 液 化 气 等 。 这 些 气体 
常常 作为 原子 吸收 、 原 子 获 光 、 和 气相 色谱 等 仪器 的 使 用 载 气 。 为 了 储 
运 和 使 用 方便 ， 常 将 上 述 可 燃气 体 加 压 后 充 装 在 钢瓶 里 。 钢 瓶 内 的 压 
力 一 般 都 比较 高 ， 加 之 这 些 气体 多 数 具 有 易 燃 易 爆 等 性 质 ， 在 接触 明 
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火 或 高 温 时 ， 瓶 内 压力 会 急剧 上 升 ， 超 过 允许 压力 时 钢瓶 就 会 爆炸 。 同 
时 ， 这 些 可 燃气 体 易 扩散 ， 密 度 比 空气 密度 小 的 易 积聚 在 房间 上 部 与 空 
气 形成 爆炸 混合 物 ， 而 比 空气 密度 大 的 则 沿 着 地 表 扩 散 漂 流 于 沟渠 、 房 
屋 死 角 处 长 时 间 积聚 不 散 ， 遇 到 点 火 源 及 低能 量 的 火花 便 能 引 燃 。 
按 可 燃气 体 爆 炸 浓度 下 限 将 可 燃气 体 划分 为 一 、 二 两 级 。 一 级 可 
燃气 体 是 指 爆炸 浓度 下 限 小 于 10% 的 可 燃气 体 ， 如 氧气、 甲烷 、 乙 
抉 、 环 氧 乙 烷 、 硫 化 氧 、 天 然 气 、 液 化 石油 气 等 。 二 级 可 燃气 体 是 指 
爆炸 浓度 下 限 大 于 或 等 于 10% 的 可 燃气 体 ， 如 氮气 、 一 氧化 碳 等 。 
2) 实验 室 的 点 火 源 。 实 验 室 的 点 火 源 是 导致 燃烧 的 最 关键 条 件 。 
点 火 源 是 可 以 使 可 燃 物质 燃烧 的 能 量 来 源 ， 常 见 的 为 热能 ， 其 他 还 有 
电能 、 化 学 能 等 转变 的 热能 。 在 实验 室内 ,除了 打火机 、 火 柴 等 物品 
外 ， 要 注意 一 些 实验 室 常用 的 加 热 仪器 ， 如 酒精 灯 、 气 体 或 液体 喷 灯 、 
电 烘 箱 、 马 弗 炉 或 其 他 霸 翅 电炉 、 水 浴 、 油 浴 和 石 晴 浴 等 ， 还 应 注意 实 
验 室 里 的 电气 火花 ， 包 括 电气 设备 的 各 种 开关 、 熔 丝 、 电 线 接头 等 处 在 
接 通 或 断 开 电源 时 的 电 火花 或 送 电 过 程 中 接触 不 良 处 的 电 火 花 ， 过 电流 
引起 的 导线 或 熔 丝 物理 爆炸 火花 以 及 静电 火花 ， 男 外 还 应 注意 试验 设备 
相互 撞击 时 产生 的 火花 及 铁 制 鞋 杀 与 水 泥 地 面相 互 摩 探 产生 的 火花 等 。 
3) 气 、 固 、 液 态 燃 烧 物 质 的 燃烧 过 程 。 气 态 物 质 的 燃烧 比 固 态 
和 液态 物质 的 燃烧 要 容易 得 多 ， 无 需 经 过 熔化 、 蒸 发 和 分 解 等 准备 过 
程 ， 在 燃烧 时 所 需要 的 热量 只 是 用 来 氧化 或 分 解 气体 和 将 气体 加 热 到 
























































































































































燃气 体 的 化 学 成 分 不 同 所 致 。 通 常 ， 简 单 的 可 燃气 体 的 燃烧 只 需要 受 
热 、 氧 化 的 过 程 ， 而 复杂 的 气体 物质 则 要 经 过 受热 、 分 解 和 氧化 等 过 
程 才能 开始 燃烧 。 

液体 燃烧 时 并 不 是 液体 本 身 在 燃 伐 ， 而 是 液体 受热 时 蒸发 出 来 的 
蒸气 被 分 解 、 氧 化 达到 燃点 而 燃烧 。 液 体 被 点 燃 之 后 ， 一 开始 燃烧 得 
较 慢 ， 形 成 的 火焰 也 较 小 ， 这 是 由 于 开始 时 油 面 温度 较 低 ， 蒜 发 速度 
还 不 够 快 。 随 着 燃烧 强度 的 逐步 增 大 ， 液 体 表层 的 温度 随 之 不 断 升 
高 ， 营 发 速度 和 火焰 的 温度 也 逐步 增加 ， 致 使 液体 达到 沸腾 的 程度 。 
固体 的 燃烧 可 以 分 为 三 种 情况 ， 并 非 所 有 的 固体 物质 的 燃烧 都 要 
经 过 熔化 、 燕 发 和 分 解 等 各 个 过 程 。 
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中 磷 、 硫 、 
点 都 较 低 ， 





没有 分 解 过 程 ， 
@ 有 些 固体 物质 燃烧 时 ， 先 是 


化 ， 直 到 出 现 火焰 的 燃烧 。 
@@ 复杂 固体 物质 (如 木材 、 胶 片 、 
内 部 的 水 分 蒸发 掉 ， 析 出 一 些 不 燃 的 气体 ， 然 后 外 层 开 始 分 解 出 可 燃 





























钾 等 简单 的 固体 物质 比较 容易 燃烧 ， 人 燃烧 时 熔点 和 燃 
先 受 热 熔化 ， 然 后 蒸发 成 燕 气 而 燃烧 。 
受热 熔化 ， 然 后 蒸发 、 分 解 、 


其 




















受热 时 ， 首 先是 把 


煤 等 ) 

















的 气态 产物 ， 其 中 以 甲烷 和 氧气 为 最 多 ， 同 时 还 释放 热量 ， 剧 烈 氧 化 ， 
直至 出 现 有 火焰 的 燃烧 为 止 。 
人 食品 企业 实验 室 火灾 

















事故 产生 的 原因 主要 有 








三 个 方面 ， 实 











验 室 人 员 的 不 





良 行为 ， 或 是 环 











境 、 基 础 设施 达 不 到 要 求 ， 
书 。 酿 成 火灾 事故 的 原因 见 表 1-2-1。 








或 是 无 相关 制度 和 不 严格 执行 作业 指导 





表 1-2-1 酿 成 火灾 事故 的 原因 























安全 事故 因素 类 型 导致 安全 事故 产生 的 原因 
人 员 不 良 行为 如 在 实验 室 抽烟 ， 用 明火 烧 者 食物， 乱 扔 的 烟头 或 是 

















其 他 点 火 源 接触 易 燃 4 





物质 ， 引 起 火灾 





基础 设施 达 不 
到 要 求 


中 实验 室 设计 过 程 中 存在 缺陷 ， 或 是 将 其 他 功能 房间 

















2 DS 
备用 电 与 照明 线 共用 ， 
存 和 使 用 不 当 











@ 储存 环境 不 符合 条 件 ， 
求 ， 试 验 过 后 检测 人 员 忘 记 关 电 、 


用 作 实 验 室 ， 如 使 用 老化 或 不 符合 规格 的 电源 线 、 开 
电线 的 保护 、 


维修 操作 不 当 ; 大 功率 试验 设 
超 负 荷 用 电 ; 试剂 、 气 体 钢 瓶 储 


温度 过 高 ， 通 风 达 不 到 要 
气 风 





无 相关 制度 ， 
或 是 不 严格 执行 
作业 指导 书 





中 不 按 岗 位 指导 书 操 
投料 速度 和 加 料 顺 序 不 当 ， 
明火 (酒精 灯 、 开 放 式 电炉 、 电 吹风 ) 




















危险 性 反应 ， 
加 热 易 燃 易 爆 物品 〈 
@) 电器 设备 

















电 火 花 放 电 弛 








让 
[By ， 





如 果 在 反应 和 
新 的 易 燃 易 爆 物质 ， 











在 条 件 适 当时 就 有 可 全 





各 用 或 操 
离开 岗位 ， 致 使 设备 或 
起 着 火 
@) 某 些 反应 装置 和 储 饶 在 
嵌 存 过 程 中 混 进 或 挫 人 某 些 物质 ， 会 产生 


作 ， 如 参加 反应 的 物料 的 配 比 、 
传 热 介质 与 被 加 热 物 料 发 生 





有 机 溶剂 ) 
作 方 法 不 当 ， 如 试验 过 程 中 擅自 


电 顺 具 通 电 时 间 过 长 ， 温 度 过 












































正常 情况 下 是 安全 的 ， 但 是 




















或 是 反应 物料 的 温度 超过 
E 发 生 事 故 
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(3) 食品 企业 实验 室 防火 灾 良 好 操作 规范 ”应 通过 良好 的 操作 规 
范 来 杜绝 上 述 原 因 所 导致 的 火灾 : 

1) 实验 室内 严禁 吸烟 。 

2) 动用 明火 前 应 检查 明火 与 可 燃 物 的 间距 ， 采取 相应 的 措施 确 
保安 全 ， 比 如 实验 室 用 的 电热 板 、 电 炉 、 烘 箱 等 放 在 木 制 台 面 上 时 必 
须 用 耐火 材料 衬 垫 ， 在 火焰 、 电 加 热 器 或 其 他 热源 附近 严禁 放置 易 
燃 物 。 

3) 实验 室 不 能 作为 库存 房 使 用 ， 应 严格 控制 实验 室内 存放 易 燃 
易 爆 化 学 物品 的 量 ， 应 仅 存放 能 满足 试验 所 用 的 少量 试剂 ， 大 量 的 化 
学 危险 物品 应 存放 在 化 学 品 专 用 库房 。 

4) 易 燃 物 用 后 还 要 及 时 回收 处 理 ， 不 可 倒 入 下 水 道 ， 以 免 聚 自 
而 引起 火灾 。 不 应 用 磨 口 塞 的 玻璃 瓶 储 存 爆炸 性 物质 ， 以 免 关 闭 或 
启 玻璃 塞 时 因 摩 擦 而 引起 爆炸 ， 必 须 配 用 软 塞 或 橡胶 塞 ， 并 应 保持 
清洁 。 

5) 易 燃 物 不 得 存放 在 火焰 、 电 加 热 器 或 其 他 热源 附近 。 许 多 有 
机 溶剂 如 乙 配 、 丙 酮 、 乙 醇 、 茶 等 非常 容易 燃烧 ， 大 量 使 用 时 室内 不 
能 有 明火 、 电 火花 或 静电 放电 。 

6) 灼热 的 物品 不 能 直接 放 在 试验 台 上 。 倾注 或 使 用 易 燃 物 时 ， 
附近 不 得 有 明火 。 不 慎 将 易 燃 物 倾倒 在 试验 台 或 地 面 上 时 ， 应 迅速 切 
断 附近 的 电炉 、 喷 灯 等 加 热源 ， 并 用 毛巾 或 抹布 将 流出 的 易 燃 液体 吸 
干 ， 室 内 立即 通风 、 换 气 。 身 上 或 手 上 车 沾 上 易 燃 物 ， 则 应 立即 清洗 
干净 ， 不 得 靠近 火 源 。 

7) 尽量 不 使 用 明火 对 易 燃 液体 加 热 ， 比 如 有 机 溶剂 。 在 蒸发 、 
蒸馏 或 加 热 回 流 易 燃 液体 的 过 程 中 ， 试 验 人 员 绝 对 不 能 擅自 离开 。 可 
以 根据 沸点 高 低 分 别 用 水 浴 、 砂 浴 或 油 浴 加 热 这 些 易 燃 液体 。 加 热 易 
燃 液体 时 应 注意 室内 通风 ， 工 作 完 毕 ， 应 立即 关闭 所 有 热源 。 

8) 试验 电器 设备 应 定期 检修 、 更 换 ， 位 置 摆 放 、 使 用 要 科学 规 
范 ， 避 免 摩擦 和 冲击 ， 防 止 电器 火花 。 电 烘箱 周围 严禁 有 易 燃 品 、 滤 
纸 等 ; 一 次 烘 干 玻璃 仪器 不 能 过 多 ， 以 保证 电 烘 箱 内 空气 对 流 ， 使 温 
控 器 正常 工作 。 

9) 大 型 仪器 设备 使 用 的 载 气 或 燃气 在 使 用 时 要 注意 和 防止 管 路 
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漏 气 ， 使 用 后 把 阀门 关 好 ， 平 时 注意 室内 通风 ， 点 火 前 要 检查 仪器 和 
室内 的 安全 性 ,不 可 把 钢瓶 气 用 尽 ， 以 免 空气 倒灌 入 瓶 内 。 

10) 对 损坏 的 接头 、 插 座 、 插 头 或 绝缘 不 良 的 电线 应 及 时 进行 更 
换 ; 对 沾染 化 学 物质 的 电器 、 电 线 要 及 时 进行 清洗 ， 检 查 电线 绝缘 能 
力 是 否 完好 。 

3. 食品 企业 实验 室 防爆 安全 

(1) 食品 企业 实验 室 防 爆 常识 “爆炸 的 机 理 : 爆炸 的 本 质 是 “ 压 
力 的 急剧 上 升 "， 通 常 借助 于 气体 的 膨胀 来 实现 ， 是 大 量 能 量 在 短 时 
间 内 迅速 释放 或 急剧 转化 成 机 械 功 的 现象 。 这 种 压力 的 上 升 不 单 是 由 
物理 原因 引起 的 ， 常 常 也 是 由 化 学 反应 或 物理 -化 学 的 变化 引起 的 。 形 
成 爆炸 的 化 学 反应 有 燃烧 反应 、 分 解 反应 、 爆 艇 反应 等 。 在 形成 爆炸 
的 物理 -化 学 变化 中 ， 有 由 液态 或 固态 转化 为 气态 的 变化 。 
由 于 爆炸 时 所 生成 的 气体 具有 高 达 1000% 以 上 的 温度 ， 所 以 完全 
有 可 能 点 燃 可 燃 物 质 而 导致 火灾 的 发 生 。 如 果 在 发 生火 灾 的 同时 发 生 
爆炸 ， 则 更 加 危险 。 在 爆炸 时 还 会 产生 冲击 波 ， 其 破坏 的 分 布 情况 是 
比较 复杂 的 。 在 火场 上 ， 冲 击 波 能 将 燃烧 着 的 物质 抛 散 到 高 空 和 周围 
地 区 ， 如 果 落 在 可 燃 物体 上 ， 就 会 产生 新 的 火 源 ， 造 成 火势 蔓延 。 冲 
击 波 还 会 破坏 难 燃 结构 的 保护 层 ， 使 可 燃 物体 外 露 ， 为 迅速 扩大 人 燃烧 
面积 创造 条 件 。 冲 击 波 是 一 种 波长 较 短 的 单纯 压力 波 ， 可 以 使 建筑 结 
构 发 生 局 部 变形 或 倒塌 ， 促 进 气体 对 流 ， 导 致 燃烧 强度 剧 增 ， 助 长 火 
势 蔓延 。 如 果 火 场 中 有 沉浮 在 物体 表面 上 的 粉尘 ， 则 爆炸 的 冲击 波 会 
使 粉尘 飞扬 于 空间 ， 与 空气 形成 爆炸 性 混合 物 ， 可 能 再 一 次 爆炸 或 连 
续 多 次 爆炸 。 

燃烧 时 也 产生 气体 或 放出 热量 ， 但 反应 的 速度 很 慢 ， 热 量 被 扩散 
到 大 气 中 去 了 。 例 如 ， 煤 气 从 喷嘴 送出 后 ， 在 火焰 外 层 与 空气 混合 ， 
这 时 燃烧 速度 取决 于 扩散 的 速度 ， 作 用 较 慢 。 如 果 煤 气 与 空气 预先 混 
合 ， 并 达到 适当 的 比例 ， 遇 到 火 源 ， 燃 烧 速度 就 不 再 取决 于 气体 扩散 
速度 了 ， 而 取决 于 化 学 反应 速度 。 化 学 反应 速度 比 扩散 燃烧 速度 大 得 
多 ， 从 而 发 生 爆 炸 。 按 照 物质 产生 爆炸 的 原理 和 性 质 的 不 同 ， 可 将 爆 
炸 现 象 分 为 以 下 两 类 : 

1) 物理 性 爆炸 。 由 于 物理 因素 (如 状态 、 温 度 、 压 力 等 ) 变化 
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而 


引起 的 爆炸 现象 称 为 物理 性 爆炸 。 物 理性 爆炸 前 后 物质 的 性 质 和 化 
学 成 分 均 不 改变 。 这 类 爆炸 是 由 于 设备 内 的 液体 或 气体 迅速 膨胀 ， 压 











力 急剧 增加 ， 并 超过 了 设备 所 能 承受 的 强度 ， 致 使 容器 破裂 ， 内 部 物 
质 冲 出 而 引起 的 ， 如 微生物 试验 用 的 杀菌 锅 的 爆炸 就 属于 这 类 爆炸 。 
如 果 设 备 内 为 可 燃气 体 ， 则 在 发 生物 理 爆 炸 后 ， 还 常常 引起 化 学 性 的 


秘 
5 





二 次 爆炸 。 


























2) 化 学 性 爆炸 。 由 于 物质 发 生 激烈 的 化 学 反应 ， 使 压力 急剧 上 


升 而 引起 的 爆炸 称 为 化 学 性 爆炸 。 化 学 性 爆炸 前 后 物质 的 性 质 和 化 学 
成 分 均 发 生 了 根本 的 变化 。 爆 炸 反应 的 速度 很 快 ， 可 达 几 百 米 每 秒 ， 























甚至 几 千 米 每 秒 。 这 种 爆炸 具有 很 大 的 危害 性 。 











食品 企业 实验 室 的 爆炸 最 常见 的 有 混合 气体 的 爆炸 和 易 燃 易 爆 物 


品 过 热 、 混 合 所 引发 的 爆炸 。 


混 





1) 混合 气体 的 爆炸 : 当 可 燃气 体 和 助燃 气体 在 一 定 比 例 范 围 内 














合 时 ， 遇 着 火 源 点 燃 ， 就 会 引起 混合 气体 的 爆炸 。 这 类 混合 物 叫 做 
爆 








昨 性 混合 气体 。 通 常 在 可 燃气 体 中 ,除了 氧气 、 乙 熔 、 煤 气 、 液 化 




















石油 和 天 然 气 外 ， 还 有 汽油 、 甲 茶 、 葵 、 酒 精 、 乙 醚 等 可 燃 液体 蒸气 。 


在 


炸 。 这 个 遇 着 火 源 能 够 发 生 爆 炸 的 浓度 范围 叫做 爆炸 浓度 极限 ， 通 





























助燃 气 中 ， 除 空气 之 外 ,氧气 、 气 、 毛 等 气体 也 是 助燃 气体 。 可 燃 
休 与 空气 的 混合 物 ， 只 有 在 一 定 的 浓度 范围 内 ， 遇 到 火 源 才 会 发 生 



































用 体积 分 数 来 表示 。 食 品 企业 实验 室 的 气 瓶 室 要 特别 注意 防范 这 类 


炸 。 


2) 水 、 有 机 液体 和 液化 气体 处 于 过 热 状 态 时 ,瞬间 变 成 蒸气 ， 


现 爆炸 现象 。 其 他 还 有 强 氧化 性 物质 和 还 原 性 物质 相 混 合 时 发 生 的 
炸 








(2) 食品 企业 实验 室 爆 炸 事 故 产 生 的 原因 ”食品 企业 实验 室 常 需 
使 用 压力 气 瓶 、 低 温 液 化 气体 、 易 燃 易 爆 物品 及 某 些 压 力 容器 ， 经 











常 进行 加 热 、 灼 烧 、 藻 馏 等 试验 操作 ， 随 时 存在 着 火 、 爆 炸 的 可 能 。 


爆 





在 事故 产生 的 主要 原因 有 : 
1) 压力 气 瓶 遇 高 温 或 强烈 碰撞 而 引起 爆炸 。 
2) 实验 室内 存在 着 大 量 可 燃 性 有 机 溶剂 ， 如 乙烯 、 乙 醇 、 乙 醚 、 

















丙酮 、 葵 酚 等 ， 当 它们 与 空气 混合 达到 爆炸 浓度 极限 后 ， 一 旦 遇 到 热 
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源 、 明 火 或 震动 ， 就 会 诱发 爆炸 。 

3) 实验 室内 存在 着 大 量 的 易 发 生 热 爆炸 的 试剂 ， 主 要 有 过 和 氧化 
物 、 高 鳃 酸 钾 、 高 毛 酸 钾 、 三 硝 基 甲 茶 等 ， 这些 化 学 品 受 到 挤 压 、 热 
源 、 明 火 等 易 发 生 剧 烈 爆炸 。 

4) 供电 线路 和 设备 老化 、 超 负荷 运行 或 违规 操作 ， 导 致 线路 发 
热 起 火 ， 遇 到 泄漏 的 易 燃 、 易 爆 物 品 而 爆炸 。 

5) 试验 产生 的 废气 、 废 液 处理 不 当 也 会 发 生 爆 炸 : 可 燃 性 试验 
废气 未 及 时 排出 实验 室 ， 聚 集 至 一 定量 后 会 产生 爆炸 ; 实验 室 作 业 人 
员 将 反应 废 液 直接 倒 人 下 水 道 ， 使 易 燃 气体 聚集 在 下 水 道 ， 一 旦 达到 
爆炸 浓度 极限 就 会 引发 爆炸 。 

6) 试验 产生 的 高 温 高 压 超出 了 试验 容器 设备 的 承受 能 力 ; 承 压 
试验 设备 洒 压 装置 失效 。 

(3) 食品 企业 实验 室 防爆 良好 操作 规范 

1) 压力 气 瓶 防爆 良好 操作 规范 。 气 瓶 应 专 瓶 专用 ， 不 能 随意 灌 
装 。 各 种 气压 表 不 能 混用 ， 外 表 漆 色 标 志 要 完好 。 气 瓶 搬 运 要 轻 、 要 
稳 ， 应 竖 直 摆 放 在 专用 气 瓶 柜 中 并 加 以 固定 ， 以 减少 震动 、 碰 撞 的 诱 
因 。 气 瓶 应 存放 在 阴凉 、 干 燥 、 远 离 热 源 的 地 方 ， 防 止 日 光 曝 晒 ) 容 
易 引 起 燃烧 、 爆 炸 的 气 瓶 要 分 开 存放 ; 气 瓶 周围 不 应 堆放 任何 可 燃 物 
品 ， 易 燃气 体 气 瓶 与 明火 距离 应 不 小 于 Sm。 开启 气门 时 ， 应 站 在 气压 
表 的 一 侧 ， 不 准将 头 或 身体 对 准 气 瓶 总 阅 ， 以 防 阀门 或 气压 表 冲 出 伤 
人 。 气 瓶 内 的 气体 不 可 用 尽 ， 以 防 倒灌 。 气 瓶 应 定期 进行 安全 检验 ， 
若 在 使 用 过 程 中 发 现 有 严重 腐蚀 、 损 坏 或 对 其 安全 可 靠 性 有 怀疑 ， 则 
应 提前 进行 检验 。 

2) 危险 试剂 、 药 品 防爆 良好 操作 规范 。 应 减少 易 爆 炸 危 险 试剂 、 
药品 的 存放 量 ， 需 要 时 再 适量 购买 。 在 满足 试验 、 研 究 的 条 件 下 ， 尽 
量 不 用 或 少 用 化 学 危险 品 。 特 别 是 在 选择 有 机 溶剂 时 ， 应 尽量 选用 火 
灾 、 爆 炸 危 险 性 低 的 替代 品 。 易 爆炸 的 危险 试剂 、 药 品 应 由 专人 保管 。 
易 爆 炸 的 危险 试剂 、 药 品 〈 如 有 机 溶剂 、 强 氧化 剂 ) 应 远离 热源 和 火 
源 ， 用 后 应 把 瓶 塞 塞 严 ， 用 棕色 瓶 或 瓶 外 包 黑 纸 盛 装 ， 于 避 光 阴凉 处 
保存 ， 并 保证 储存 处 通风 良好 。 易 爆炸 的 危险 试剂 、 药 品 应 科学 分 类 
储存 ， 防 止 引发 连环 爆炸 的 可 能 性 。 凡 能 互相 起 化 学 作用 的 药品 都 要 
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隔离 ， 对 互相 反应 产生 危险 物 、 有 害 气体 、 火 焰 或 爆炸 等 危险 的 药品 
尤其 要 特别 注意 。 例 如 ,乙酸 本 与 硫酸 混合 后 反应 猛烈 ， 甚 至 能 导致 
爆炸 ， 必 须 隔离 存放 。 通 常情 况 下 不 用 带 有 磨 口 塞 的 玻璃 瓶 盛装 爆炸 
性 物质 ， 因 为 摩 探 产生 的 火花 可 能 引发 爆炸 。 盛 放 化 学 危险 品 的 容 融 
须 清洗 干净 ， 以 免 与 其 他 异物 发 生 反 应 。 如 果 试 剂 瓶 的 磨 口 塞 粘 牢 
打 不 开 ， 则 可 将 瓶 塞 在 试验 台 边 缘 轻 轻 兢 撞 ， 使 其 松动 。 当 用 电 吹 风 
稍 许 加 热 瓶 颈 部 分 使 其 膨胀 时 ， 要 注意 电 吹 风 也 属于 明火 。 可 在 粘 补 
的 缝隙 里 滴 加 几 滴 渗透 力 强 的 液体 (如 乙酸 乙 酯 、 煤 油 、 水 、 稀 盐 
酸 )， 严 禁用 重 物 敲 击 ， 以 免 产 生火 花 。 试 验 完毕 后 及 时 销毁 残存 的 
易 燃 易 爆 物 ， 并 按 规定 处 理 三 废 。 实 验 室 废 液 应 收集 后 集中 处 理 时 ， 
应 注意 将 不 同 种 类 不 同性 质 的 废 液 分 开 存 放 ， 不 能 随便 倾倒 与 互 混 ， 
因为 有 机 溶剂 会 随 着 水 流 而 挥发 并 与 空气 形成 爆炸 性 混合 气体 。 

3) 容器 、 管 道 、 设 备 防爆 良好 操作 规范 。 使 用 煤气 灯 时 ， 禁 止 
用 火焰 在 煤气 管道 上 查找 漏 气 处 ， 应 用 肥皂 水 ; 先 将 空气 调 小 再 点 燃 
火柴 ， 然 后 开启 煤 气 开关 点 火 并 调节 好 火焰 。 易 燃 易 爆 的 试验 操作 应 
在 通风 橱 内 进行 ， 通 风 后 可 燃 物 质 在 空气 中 的 浓度 一 般 会 少 于 或 等 于 
爆炸 下 限 的 1M4， 操 作 人 员 须 穿戴 相应 的 防护 用 具 。 仪 器 装置 不 正确 
或 操作 错误 ， 有 时 极 易 引起 爆炸 。 食 品 企业 实验 室 非 专业 人 员 不 得 动 
火 和 使 用 可 能 产生 电 火 花 的 电器 。 易 发 生 爆 炸 的 操作 ， 不 得 对 着 人 进 
行 。 若 在 常 压 下 进行 蒸馏 或 加 热 回流 ， 则 仪器 装置 必须 与 大 气相 通 。 
加 强 容器 设备 的 密闭 性 ， 不 能 用 开口 或 破损 的 容器 盛装 易 燃 物质 ， 容 
积 较 大 而 没有 保护 装置 的 玻璃 容器 不 能 储存 易 燃 液体 ， 不 耐 压 的 容器 
不 能 充 装 压缩 气体 和 加 压 液体 。 

装 有 煤气 管道 的 实验 室 应 经 常 注意 管道 和 开关 的 严密 性 ， 避 免 漏 
气 。 煤 气 使 用 后 或 临时 中 断 煤气 供应 时 ， 应 立即 关闭 煤气 阀 。 若 煤气 
泄漏 ， 则 应 立即 停止 试验 ， 排 查 后 青 继续 试验 。 

4. 食品 企业 实验 室 防 化 学 中 毒 和 腐蚀 

食品 企业 实验 室 是 一 个 小 型 的 化 学 污染 源 ， 经 常 使 用 各 种 有 毒 或 
腐蚀 性 的 药品 。 这 些 药品 在 储存 及 使 用 过 程 中 极 易 引发 中 毒 、 腐 蚀 等 
事故 。 化 学 药品 是 影响 食品 企业 实验 室 安全 的 主要 因素 。 

企业 实验 室 常 用 的 易 引 发 化 学 中 毒 和 腐蚀 事故 的 化 学 药品 为 
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有 机 溶剂 (如 正己 烷 、 丙 酮 、 四 和 氨 味 喃 、 茶 、 甲 茶 、 二 甲 茶 、 乙 醋 、 
乙 酝 、 乙 醇 、 乙 酸 乙 酯 、 四 所 化 碳 、 三 氯 甲烷 等 ) 、 常 见 的 强酸 (如 
硝酸 、 硫 酸 、 盐 酸 等 ) 、 常 见 的 强 碱 (如 氧 氧化 钊 、 氢 氧化 钠 、 氧 氧 
化 钙 等 ) 、 常 见 的 强 氧化 物 〈 如 过 氧化 钙 、 双 氧 水 等 ) 、 常 见 的 有 毒品 
(如 和 毛 氧 化 钢 、 乙 酸 钻 、 水 银 、 氰 化 钠 、 氰 化 钾 等 无 机 化 学 品 ) 。 当 它 
们 接触 到 皮肤 、 衣 物 时 ， 会 发 生 剧 烈 化 学 反应 而 产生 非常 强烈 的 腐蚀 
作用 。 

一 些 常 用 技术 ， 如 基因 组 DNA 的 分 离 纯化 、 质 粒 DNA 的 抽 提 及 
纯化 、RNA 的 提取 、PCR 扩 增 等 在 食品 企业 实验 室 里 也 有 了 一 定 的 应 
用 。 这 些 试验 操作 技术 都 涉及 氯仿 、DEPC、 同 位 素 等 有 毒 有 害 或 具有 
放射 性 的 物质 ， 对 环境 和 人 身 安 全 也 造成 巨大 的 威胁 。 这 些 化 学 药品 
的 性 质 千差万别 ， 使 用 、 处 理 稍 有 不 当 极 易 引 发 腐蚀 、 中 毒 等 事故 。 

无 机 化 学 品 的 毒性 分 为 两 类 。 一 类 表现 为 酸 碱 盐 的 腐蚀 性 ， 反 应 
类 型 为 酸 碱 反 应 、 氧 化 还 原 反应 、 置 换 反 应 ， 会 对 人 体 造成 急性 直接 
伤害 。 另 一 类 是 重金 属 的 慢性 中 毒 ， 影 响 人 体 血液 、 脏 器 、 肌 肉 、 骨 
骼 、 大 脑 等 功能 。 例 如 ， 铅 对 人 体 健 康 的 影响 ， 从 增加 高 血压 、 干 扰 
肾 功能 和 生殖 功能 ， 一 直到 不 可 逆转 的 大 脑 损 伤 ; 铜 中 毒 会 损害 肝 
脏 ; 乌 的 毒性 很 大 ， 主 要 积蓄 在 肾脏 ,引起 泌尿 系统 的 功能 变化 。 

有 机 物 的 毒性 会 通过 两 种 途径 侵害 人 体 : 一 是 挥发 后 经 过 人 的 呼 
吸 道 ， 损 伤 人 的 嗅觉 器 官 和 内 脏 系统 ; 二 是 通过 皮肤 接触 进入 人 体 ， 
损害 人 的 皮肤 和 免疫 功能 。 有 机 有 毒化 学 物质 种 类 多 ， 和 危害 大 ， 致 畸 、 
致癌 、 致 突变 。 有 机 讽 代 烃 不 但 能 够 损伤 皮肤 ， 引 起 中 枢 神 经 中 毒 ， 
而 且 能 引起 细胞 原形 质 、 心 脏 等 的 损害 。 

有 毒物 质 进 入 人 体 的 途径 有 三 种 ， 即 皮肤 、 消 化 道 和 呼吸 道 。 预 
防 和 避免 在 实验 室内 使 用 毒性 物质 时 的 偶然 中 毒 ， 最 根本 的 是 一 切 试 
验 工作 都 应 遵守 安全 规章 制度 ， 严 格 操作 规程 。 实 验 室 操作 人 员 对 危 
险 物品 的 性 质 、 保 存 和 使 用 方法 不 了 解 、 不 熟悉 ， 管 理 者 缺乏 安全 知 
识 或 者 管理 手段 落后 ， 都 可 能 酿 成 事故 。 有 的 食品 企业 已 通过 
ISO14000 环境 管理 体系 认证 ， 其 储存 的 化 学 药品 一 般 都 应 被 视 为 重大 
危险 源 。 通 过 ISO22000 食品 安全 管理 体系 认证 的 企业 也 应 注意 ， 实 验 
室 的 药品 和 试剂 可 能 会 成 为 某 些 人 恶意 投 毒 的 毒物 来 源 。 这 些 企业 更 
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应 该 通过 管理 体系 的 推进 工作 对 实验 室 的 相关 操作 进行 规范 。 
(1) 食品 企业 实验 室 化 学 中 毒 和 腐蚀 事故 产生 的 原因 
1) 药品 购买 、 储 存 和 使 用 方法 不 当 。 由 于 购买 药品 无 














计划 性 ， 














经 常会 导致 超 量 购买 ， 使 食品 企业 大 量 储存 有 毒 有 害 化 学 品 ; 
区 取 用 大 桶 包装 的 危险 化 学 品 时 ， 将 其 直接 倾倒 在 大 烧杯 中 ， 




































































毒物 品 散 落 流 失 ， 造 成 中 毒 或 环境 污染 。 


在 储存 
无 对 自 


身 的 安全 防护 措施 和 防 泄漏 措施 ， 误 酒 在 外 面 时 也 只 任 其 挥发 ,使 有 








药品 在 试验 过 程 中 腐蚀 人 人体、 污染 环境 : 浓 酸 、 浓 碱 在 使 用 过 程 


























中 操作 不 当 ， 溅 到 皮肤 上 会 引起 腐蚀 与 烧伤 ， 浓 酸 蒸气 会 强烈 刺激 呼 


吸 道 。 最 常见 的 是 进行 样品 消化 操作 时 ， 使 用 大 量 的 强酸 、 强 氧化 剂 
并 加 热 ， 加 热 条 件 控制 不 好 会 使 强酸 、 强 氧化 剂 喷 溅 ， 对 人 体 和 环境 
造成 极 大 的 损害 ;试验 过 程 中 有 机 溶剂 泄漏 ， 引 起 作业 人 员 中 毒 ， 即 



































使 剂量 较 小 ， 长 期 吸入 这 些 有 毒 有 害 蒸气 也 会 易 引 起 慢性 中 毒 和 职业 
病 。 例 如 ， 采 用 旋转 蒸馏 设备 在 旋转 蒸发 过 程 中 溶液 受热 沸腾 ， 溶 剂 
蒸发 ， 大 部 分 由 蛇 型 冷凝 管 冷凝 后 收集 ， 液 面 上 方 空 间 的 一 小 部 分 溶 
剂 被 循环 水 真空 泵 抽 走 ， 溶 解 在 水 泵 中 的 水 里 或 散发 到 空气 中 。 旋 莱 
结束 后 需要 及 时 清洗 烧瓶 、 冷 凝 管 、 蒸 馏 瓶 等 反应 设备 ， 为 了 将 它们 
清洗 干净 ， 需 要 根据 反应 样品 选择 有 机 浴 剂 进行 洗涤 ， 而 有 机 蒸气 很 












































容易 被 操作 人 员 吸 入 。 


食品 企业 实验 室 的 化 学 药品 存储 场所 未 配备 化 学 品 技术 说 明 书 
(MSDS) ， 没 有 相关 危险 性 说 明 、 健 康 和 危害 的 警示 ， 即 使 发 生 了 紧急 








事故 ， 也 没有 相应 的 方法 作 人 参照 。 
2) 仪器 设备 管线 老化 泄漏 ， 环 保 设 施 配备 不 充分 。 食 上 








品 企 业 实 








验 室 有 大 量 的 分 析 测 试 仪器 需 使 用 燃气 或 载 气 。 这 些 气 体 因 设备 管线 








老化 而 发 生 泄 漏 的 可 能 性 大 。 这 些 气 体 泄 漏 后 不 仅 污染 环境 ， 











而 且 有 





可 能 造成 大 的 火灾 和 爆炸 隐患 。 由 于 仪器 设备 老化 而 导致 的 未 及 时 排 


出 的 试验 废气 会 成 为 典型 的 毒气 源 。 

















有 些 食品 企业 实验 室 管理 人 员 认 为 购买 安全 保护 用 具 和 环保 设施 
将 会 导致 企业 多 余 的 支出 ， 因 此 ， 既 不 识别 实验 室 可 能 出 现 的 人 体 伤 
害 和 环境 损害 ， 也 不 会 有 计划 地 对 安全 保护 有 用具、 环保 设施 进行 购买 





























和 更 新 。 这 种 侥幸 的 心理 将 导致 安全 工作 无 法 扎实 开展 ， 发 4 
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全 、 产 品 安全 及 环境 污染 








誉 和 经 济 上 更 大 的 损失 。 


有 故 后 无 法 及 时 、 有 效 地 处 理 ， 导 致 企业 名 

















(2) 食品 企业 实验 室 防止 化 学 中 毒 和 腐蚀 


范 食品 企业 试验 用 药品 ， 


前 应 分 析 清 楚 此 类 物质 的 特性 ， 




















和 故 产 生 的 良好 操作 规 
其 是 有 毒性 和 强 腐蚀 性 的 药品 ， 在 购买 
在 运输 、 存 储 、 使 用 过 程 中 ， 应 采取 


相应 的 防护 措施 ， 注 意 不 要 让 其 与 皮肤 、 衣 物 接触 ， 尤 其 要 防止 其 溅 
入 眼中 和 将 其 吸入 口 鼻 。 一 旦 不 慎 接 触 人 体 ， 要 根据 其 性 质 进 行 抢 救 


处 理 。 


1) 应 利用 MSDS (Material Safety Data Sheet) 加 强 实验 室 的 安全 
管理 工作 。 试 验 操作 人 员 和 管理 人 员 应 利用 MSDS 加 强 实验 室 的 安全 
管理 工作 。MSDS 即 化 学 品 安全 说 明 书 ， 也 可 译 为 化 学 品 安全 技术 说 
明 书 或 化 学 品 安全 数据 说 明 书 ， 是 化 学 品 生产 商 和 进口 商 


T 下 












































用 来 曾 明 化 











学 品 的 理化 特性 〈 如 pH 值 、 闪 点 、 易 燃 度 、 反 应 活性 等 ) 


用 者 的 健康 可 能 产生 危害 





(如 致癌 、 致 畸 等 ) 的 一 份 文件 








以 及 对 使 
。MSDS 是 


化 学 品 生产 或 销售 企业 按 法 律 要 求 向 客户 提供 的 有 关 化 学 品 特征 的 一 

















份 综合 性 法 律 文件 。 它 提供 化 学 品 的 理化 参数 、 燃 爆 性 能 、 

















危害、 安全 使 用 储存 、 汇 漏 处置 、 急 救 措施 以 及 有 关 法 得 





项 内 容 。 


试验 操作 人 员 和 管理 人 员 应 到 











对 健康 的 





法 规 等 十 六 


E 立 食品 企业 实验 室 MSDS 列表 或 清 














单 ， 可 以 通过 以 下 几 种 方法 获得 所 购买 和 使 用 药品 的 MSDS: 通过 查 


询 或 向 所 购买 试剂 供应 商 索要 MSDS 报告 数据 库 获 得 MSDS 报告 。 通 


常 正 规 的 公司 都 会 花费 相 




















当 的 精力 来 维持 与 该 公司 经 营 相 关 物 料 的 











MSDS 数据 库 。 有 时 同样 一 个 产品 会 有 好 几 个 版 本 的 MSDS， 并 且 每 个 





版 本 的 都 不 一 样 ， 多 个 三 家 生产 同一 种 试剂 或 药品 ， 每 
原料 成 分 配 比 等 其 他 数据 可 能 有 差别 。 如 一 




















个 公司 生产 的 
过 到 这 样 的 状况 ， 可 以 互 





相 验 证 。 一 般 情况 下 ， 大 公司 的 MSDS 是 比较 可 靠 的 。 对 了 
药品 的 供应 商 来 说 ， 提 供 MSDS 就 像 提供 产品 的 使 用 说 明 书 ， 某 种 程 
也 可 以 自己 从 网 络 上 收集 相关 产品 供应 商 





度 上 可 以 说 是 他 们 的 义务 。 


发 布 的 MSDS 数据 ， 形 成 自己 的 MSDS 表 。 
根据 企业 实际 情况 编 甫 





























F 出 售 化 学 

















| 的 MSDS 清单 可 提供 所 使 用 化 学 品 的 详细 
危害 信息 ， 确 保 这 些 危险 化 学 品 的 安全 和 运输、 安全 储存 和 安全 使 用 ， 
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为 制订 企业 实验 室 安全 操作 规程 提供 技术 信息 ， 提 供 











事故 紧急 救助 和 








事故 应 急 处 理 的 技术 信息 ， 也 可 以 作为 食品 企业 化 学 品 登 记 管理 的 重 











要 基础 和 信息 来 源 。 分 析 人 员 在 进行 试验 前 应 利用 MSDS 了 解 该 反应 
和 所 用 试剂 的 理化 特性 ， 对 于 有 人 危险 的 试验 ， 必 须 准 备 必 要 的 防护 措 



































施 ， 通晓 发 生 事故 的 处 理 方法 。 











2) 应 严格 控制 危险 化 学 品 的 采购 过 程 。 危 险 化 学 品 的 采购 必须 


按照 国务 院 《 和 危险 化 学 品 安 全 管理 条 例 》 和 《 易 制 毒化 学 品 管理 条 
例 》 的 规定 执行 。 建立 科学 的 化 学 试剂 申报 、 采 购 流程 。 采 购 进来 的 
危险 化 学 品 ， 必 须 严 格 检 查 和 验收 ， 认 真 填 写 验 收 记 录 和 入 库 单 ， 由 
药品 管理 员 或 标准 物质 管理 员 和 人 库 保管 。 库 房 应 当 设置 明显 标志 ， 严 
禁 闲 人 进入 ， 严 禁 吸 烟 和 使 用 明火 ， 并 根据 物品 的 种 类 、 性 质 ， 配 备 
相应 的 消防 器 材 、 设 施 以 及 监控 和 报警 等 装置 。 为 了 减少 废物 的 产生 
和 试剂 存放 时 导致 的 消耗 ,不 应 过 多 地 购买 化 学 试剂 。 在 购买 试剂 










































































前 ， 应 检查 存货 清单 ， 避 免 重复 购买 ， 必 要 时 建立 网 络 化 信息 管理 系 





统 ， 对 和 危险 化 学 品 的 购买 、 使 用 进行 动态 跟踪 记录 。 





总 之 ， 要 尽量 减 





少 化 学 实验 室 药品 的 存放 量 和 种 类 。 如 果 可 以 ， 应 尽 可 能 重复 使 用 ; 











如 果 使 用 替代 品 ， 则 可 以 减少 危险 化 学 试剂 的 使 朋 


rman 








o 





3) 应 严格 控制 危险 化 学 品 的 领 用 、 退 回 过 程 ， 建 立 药品 的 领取 、 
退回 制度 。 某 些 药 品 对 人 体 伤害 大 ， 极 其 危险 ， 一 旦 被 盗 ， 后 果 会 非 








常 严重 。 试 验 前 后 应 对 试验 人 员 所 用 试剂 进行 登记 、 


检查 、 核 实 ， 要 


明确 责任 制 ， 切 实 严 格 管理 ， 防 止 试验 人 员 私 自 将 试剂 带 出 实验 室 ， 








造成 安全 事故 。 茶 胺 、 草 酸 、 黄 左 、 钠 、 二 硫化 碳 、 














茶 、 乙 栈 、 发 烟 


硫酸 、 丙 酮 、 乙 酸 乙 酯 、 甲 茶 、 二 甲 茶 、 正 丁 醇 、 过 氧化 钠 等 危险 药 





品 剩余 部 分 应 及 时 存 人 危险 药品 库 〈 柜 ) 。 








4) 应 严格 控制 危险 化 学 品 的 储存 条 件 。 不 同 的 化 学 品 接触 或 组 








合 可 能 产生 不 可 估量 的 危害 ， 如 氧化 剂 与 还 原 剂 、 














氧化 性 盐 和 强酸 


( 易 燃 物 存在 ) 以 及 能 产生 不 稳定 物质 的 两 种 或 两 种 以 上 的 物质 组 合 
等 。 上 述 这 些 组 合 均 可 能 导致 爆炸 或 发 热 反 应 。 混 合 接触 引起 危险 的 
化 学 品 组 合 数量 很 多 ， 有 些 可 以 依据 其 化 学 性 质 来 判断 ， 有 些 可 以 参 
考 以 往 的 事例 来 判断 ， 也 可 以 根据 现 有 资料 预测 评估 。 因 此 ， 应 建立 
化 学 试剂 、 样 品 的 分 类 存放 制度 ， 完 善 危 险 药品 的 存放 条 件 ， 应 单独 
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设置 药品 存储 室 或 药品 柜 ， 并 隔 成 独立 小 间 ， 实 行 分 类 存放 。 通 常情 
况 下 ， 强 酸 、 强 碱 、 强 氧化 剂 、 强 还 原 剂 必须 分 开 单独 存放 ， 无 机 和 危 
险 化 学 品 与 有 机 危险 化 学 品 分 开 单 独 存放 ， 有 条 件 的 可 以 直接 购买 配 
制 好 的 试剂 。 储 存 柜 从 上 至 下 的 存放 次 序 为 易 燃 品 、 碱 性 腐蚀 品 、 
性 腐蚀 品 、 氧 化 剂 。 毒 品 、 易 爆炸 品 存 于 保险 箱 并 分 格 安放 ; 易 燃 
及 性 质 互相 抵触 或 灭火 方法 不 同 的 试剂 应 分 库 分 类 堆放 或 上 货架 ， 货 
架 下 层 放 液 态 试 剂 ， 中 层 放 固 体 类 试剂 ， 上 层 放 小 包装 试剂 ; 易 受 光 
照 变 质 的 试剂 必须 放 在 库 内 最 阴暗 处 ; 浓 酸 和 浓 碱 应 存放 在 阴凉 、 通 
风 、 远 离 火 源 的 料 架 上 ， 并 与 其 他 药品 隔离 放置 。 料 架 要 用 耐 蚀 材料 
(耐酸 水 泥 或 耐酸 陶瓷 ) 制造， 不 宜 过 高 ， 以 保证 存 取 安全 。 

经 常 使 用 的 药品 不 应 大 量 地 摆 在 实验 室 台面 上 ， 如 无 水 乙醇 应 不 
多 于 1000g， 和 氧 酸 钾 、 高 锰 酸 钾 、 硝 酸 、 硝 酸 钠 等 应 不 多 于 500g， 浓 
硝酸 和 浓 硫 酸 应 不 多 于 1000g， 工 业 乙 醇 应 不 多 于 10kg。 三 氧化 铝 、 
甲酸 、 盐 酸 、 氢 氧化 钠 、 重 铬 酸 钊 、 五 氧化 二 磷 、 亚 硝酸 钠 、 硝 酸 冬 、 
硝酸 铝 、 硝 酸 铜 、 硝 酸 锅 、 酚 、 甲 醛 、 丙 三 醇 等 危险 药品 则 应 保存 在 
化 学 药品 室 ( 柜 ) 中 。 

注意 特殊 试剂 的 存放 ， 如 黄 磷 存放 于 盛 水 的 棕色 试剂 瓶 中 ， 钾 、 
钠 浸 泡 在 无 水 煤油 里 ， 二 硫化 碳 用 水 液 封 ， 一些 见 光 易 变质 试剂 (如 
省 、 过 氧化 氨 、 硝 酸 银 、 浓 硝酸 、 茶 酚 等 ) 应 存放 在 棕色 瓶 里 并 放 在 
阴凉 处 。 

实验 室内 应 加 装 排 风扇 ， 定 期 排 风 ， 有 些 有 毒气 体 的 试验 还 应 另 
设 通风 橱 ; 应 设 有 窗帘 、 温 度 计 和 温度计， 控制 室内 湿度 、 温 度 和 光 
照 ， 防 止 不 同 种 类 的 药品 之 间 在 一 定 浓度 、 温 度 和 湿度 条 件 下 相互 反 
应 。 男 外 ， 还 要 定期 检查 试剂 是 否 变质 ， 危 险 药品 室内 温度 、 湿 度 、 
通风 、 让 光 、 灭 火 设备 情况 。 通 常情 况 下 ， 炎 夏 、 骞 冬季 节 每 月 检查 
1 次 或 2 次 ， 一般 季节 每 月 检查 1 次 。 对 过 期 失效 的 药品 应 进行 妥善 
处 理 。 

注意 对 存放 的 试剂 进行 定期 盘 库 ， 检 查 有 无 混 放 情 况 ， 包 装 是 否 
破损 ， 封 口 是 否 严密 ， 稳 定 剂 的 量 是 否 符合 要 求 ， 标 签 是 否 脱 落 。 一 
切 试剂 、 试 样 均 应 贴 有 标签 ， 容 器 内 不 可 装 有 与 标签 不 相符 的 物质 ， 
无 标签 药品 不 能 擅自 乱 扔 、 乱 倒 ， 必 须 经 化 学 处 理 后 方 可 处 置 ; 字迹 
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不 清 的 标签 要 及 时 更 换 。 对 于 使 用 周期 长 的 药品 ， 为 防止 其 标签 脱 


落 ， 可 采取 以 下 措施 ， 用 宽 透明 胶带 覆盖 标签 ， 


明 漆 。 





在 标签 上 涂 晴 或 刷 透 


5) 应 严格 规范 危险 化 学 品 的 操作 过 程 。 在 化 学 品 搬运 过 程 中 ， 








应 根据 无 机 或 有 机 试剂 的 性 质 ， 使 





用 橡胶 或 棉 质 手套 ， 穿 防 化 服 进行 








安全 防护 ， 要 轻 拿 轻 放 
手 拿 住 洽 贷 ,最 好 用 














， 如 果 瓶 子 较 大 ， 搬 运 时 必须 一 
提 复 或 适宜 的 顺 具 提 拿 ， 以 防 瓶 子 跌落 到 地 上 。 

取 用 强酸 、 强 碱 等 腐蚀 性 刺激 药品 
镜 ， 严 防 液体 溅 到 皮肤 上 ， 以 免 被 烧伤 ; 应 采 
险 液体 ， 并 采取 相应 的 防护 措施 (如 戴 








手 托 住 瓶 底 ， 














时 ， 应 戴 上 橡胶 手套 和 防护 眼 
用 特制 的 虹吸 管 移出 危 
防护 镜 、 橡 胶 手 套 ， 系 上 围裙 


























等 ) 。 酸 液 滴 到 身上 时 ， 不 管 是 滴 在 哪 一 部 位 ， 都 应 立即 用 水 冲洗 ， 





对 于 眼 部 ， 还 应 避免 水 流 直射 眼球 。 
进入 
更 换 隔离 服 、 工 作 鞋 和 工作 














食品 企业 实验 室 必 须 穿 工作 服 ， 进 入 无 
骨 ;， 进行 危害 物质 、 挥 发 性 有 机 溶剂 、 有 
毒化 学 物质 的 操作 时 ， 必 须 穿戴 防护 具 (防护 
眼镜 )。 如 果 在 强酸 或 强 碱 的 环境 下 工作 ， 应 使 
内 严禁 穿 凉 畦 或 拖 畦 ， 应 穿 裤子 和 不 
服 或 其 他 个 人 保护 装备 后 应 当 立 即 洗手 ， 接 触 有 潜在 的 可 能 污染 的 东 


-HH 


和 





室 必 须 按 规定 程序 











口 赣 、 防 护 手套 、 防 护 
用 保护 围裙 。 实 验 室 


电 脚 趾 的 鞋子 。 摘 掩 手套、 工作 




















西 后 应 立即 用 消毒 液 或 具有 消毒 功效 的 肥皂 洗手 。 


严禁 在 实验 室 


内 吃 东西 、 喝 水 、 





吸烟 、 化 妆 ， 也 不 应 在 实验 室 里 


存放 食品 。 实 验 室 不 准 进行 与 试验 无 关 的 活动 。 实 验 室内 严禁 将 试剂 


入 口 ， 即 使 是 可 食 























顺 具 代替 餐具 。 试 验 台 应 保持 干净 、 
看 上 时 ， 应 及 时 用 适当 的 消毒 液 进行 清洗 ， 试 验 结 




















物 ; 有 样品 溅 到 口 





用 的 试剂 (如 纯 的 氧化 钠 和 芒 


i 























三 


糖 ) 。 严 禁 使 用 试验 
影响 试验 工作 的 杂 





整洁 ， 不 得 




















束 后 ， 必 须 将 





] 过 的 沾染 毒物 的 玻璃 带 











1、 操 作 台 立即 洗 净 。 








试剂 的 配制 必须 由 具备 化 学 知识 或 取得 上 岗 证 的 人 员 操 作 。 用 移 





液 管 吸取 液体 时 ， 严 禁用 嘴 吸 移 液 管 ， 


口中 ， 应 采用 橡胶 吸 耳 球 吸取 。 








这 样 有 可 能 把 有 毒 有 害 物 吸 入 


使 用 浓 酸 时 ， 不 得 用 鼻子 嗅 其 气味 或 将 瓶 口 对 准 人 的 脸 部 。 用 咱 


























觉 检查 样品 时 ， 只 能 
严禁 鼻子 接近 瓶 口 鉴别 。 


se 





气 和 人 愉 ， 稍 闻 其 味 即 可 ， 绝 不 能 向 瓶 
浓 酸 流 到 操作 台 上 时 ， 应 立即 往 酸 里 加 适 








口 猛 吸 ， 
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量 的 碳酸 氧 钠 溶液 进行 中 和 ， 直 至 不 发 生气 泡 为 止 〈 浓 碱 流 到 桌面 上 
时 ， 应 立即 往 碱 里 加 适量 的 稀 乙 酸 ) ， 然 后 用 水 冲洗 桌面 。 

稀释 浓 酸 、 浓 厌 时 ， 必 须 在 耐 热 容器 内 进行 ， 应 严格 按 操作 规程 ， 
在 不 断 搅拌 下 ， 将 硫酸 沿 器 壁 缓慢 倒 和 水 中 (绝对 不 能 将 水 直接 倒 人 人 
酸 、 碱 中 ) ， 同 时 用 玻璃 棒 搅 拌 ， 温 度 过 高 时 应 冷却 降温 后 再 继续 加 
入 。 用 浓 硫 酸 作 加 热 浴 时 ， 操 作 必 须 小 心 ， 眼 睛 要 离开 一 定 距 离 ， 火 
焰 不 能 超过 石棉 网 的 石棉 芯 ， 搅 拌 要 均匀 。 在 浓 硫 酸 介质 中 进行 检定 
反应 ， 加 入 浓 硫 酸 混 匀 时 应 该 用 玻璃 棒 搅 拌 ， 切忌 以 振 摇 代 替 搅 拌 ， 
以 免 浓 硫酸 溅 出 伤 人 。 

在 压 碎 或 研磨 氧 氧 化 钠 时 ， 要 注意 防范 小 碎 块 或 其 他 危险 物质 碎 
片 溅 散 ， 以 免 烧伤 眼睛 、 面 部 或 身体 的 其 他 部 位 。 配 制 氧 氧 化 钠 、 氧 
氧化 钾 浓 溶液 时 ， 必 须 在 耐 热 容器 内 进行 。 如 需 将 浓 酸 或 浓 碱 中 和 ， 
必须 先进 行 稀释 。 

绝 大 多 数 有 机 溶剂 具有 毒性 ， 如 果 试 验 允许 ， 应 尽量 选用 毒性 较 
弱 的 溶剂 。 在 器 正中 加 热 化 学 药品 时 ， 必 须 将 器 严 放 置 平 稳 ， 禁 止 将 
瓶 口 或 管 口 对 着 操作 人 员 。 皮 肤 有 伤口 者 不 允许 操作 有 毒物 质 。 有 些 
药品 (如 茶 、 有 机 溶剂 、 汞 等) 能 透 过 皮肤 进入 人 体 ， 应 尽量 避免 其 
与 皮肤 接触 。 葵 、 四 和 氯 化 碳 、 乙 栈 、 硝 基 茶 等 的 蒸气 会 引起 中 毒 ， 久 
嗅 会 使 人 嗅觉 减弱 ， 应 在 通风 良好 的 情况 下 使 用 。 涉 及 有 毒气 体 ( 如 
硫化 氨 、 氧 气 、 溴 莱 气 、 二 氧化 氮 、 和 氯化氢 等 ) 的 试验 应 在 通风 橱 内 
进行 。 强 酸 、 强 碱 、 溴 、 磷 、 钠 、 钾 、 葵 酚 等 都 会 溅 到 皮肤 或 眼中 造 
成 腐 伤 。 在 进行 化 学 试验 时 ， 严 禁 戴 隐形 眼镜 ， 以 防止 化 学 试剂 溅 人 
隐形 眼镜 而 腐蚀 眼睛 。 

6) 应 保障 仪器 、 设 备 、 管 线 和 环保 设施 配备 合理 。 仪 器 设备 应 
由 经 过 授权 的 人 员 操 作 ; 过 载 或 处 置 不 当 、 有 缺陷 、 超 出 规定 限度 的 
设备 应 停止 使 用 ; 问题 仪器 应 及 时 维修 、 更 换 ， 以 防止 管线 泄漏 和 废 
气 聚 集 而 造成 中 毒 事件 。 

实验 室 应 保持 洁净 、 整 齐 ， 应 将 废 纸 、 碎 玻璃 片 、 火 柴 杆 等 废弃 
物 投 入 垃圾 箱 。 装 过 有 毒 、 强 腐蚀 性 、 易 燃 、 易 爆 物 质 的 器 焉 ， 应 由 
操作 者 亲自 洗 净 。 处 理 废水 时 要 按 要 求 操作 ， 并 在 有 关 人 员 的 监督 下 
进行 。 不 要 将 废 酸 、 废 碱 等 毒物 的 废 液 和 废渣 倒 入 水 模 ， 以 防 堵塞 或 























































































































































































































.40 . 简明 食品 检验 工 手 册 








侵蚀 下 水 道 ， 应 立即 进行 无 害 化 处 理 或 者 密封 并 统一 处 置 。 应 设立 有 





























毒 有 害 废 液 和 化 学 废弃 物 处 置 集中 收集 、 回 收 点 ， 定 期 送 交 有 资质 的 





公司 处 置 ， 避 免 环 境 污 染 。 























食品 企业 实验 室 需 设计 安全 出 口 。 建 筑 面积 在 30m 以 上 的 实验 室 
应 有 2 个 安全 出 口 。 安 全 出 口 应 靠近 楼 梯 或 电梯 ， 分 散布 置 并 设 明显 
标志 ， 以 易于 寻找 。 实 验 室 门口 张贴 安全 标识 ， 内 容 包 括 危 险 类 别 、 
责任 人 、 应 急电 话 等 。 走 廊 、 楼 梯 、 出 口 应 保持 畅通 。 每 层 应 配备 一 

















定数 量 的 消防 器 材 ， 特 别 是 易 燃 、 易 爆 气体 储藏 室 应 根 











据 实 际 需 要 配 


备 通 风 系 统 。 食 品 企业 实验 室内 还 应 配备 足够 数量 的 安全 工具 如 应 急 



































喷 淋 装置 、 灭 火器 、 冲 洗 龙 头 、 洗 眼 器 、 护 目镜 、 防 毒 




















时 目 . 人 个 
加 其 竺 。 和 母 人 1 














工作 人 员 都 应 该 知道 安全 工具 的 放置 位 置 和 安全 使 用 方法 ， 不 得 随意 
移动 、 损 坏 和 挪用 防护 设备 ， 要 对 这 些 装置 和 工具 进行 定期 检查 ， 以 








确保 其 正常 使 用 。 产 生 有 毒 和 异味 废气 的 试验 场所 ， 还 
滤 装 置 。 





需 有 吸收 或 过 


目前 ， 有 些 食品 企业 的 办 公 室 、 生 产 线 等 场所 都 已 经 建立 了 相应 
的 自动 安全 监测 报警 系统 。 对 于 实验 室 的 安全 管理 ， 也 可 以 引入 自动 
控制 系统 。 自 动 监测 报警 系统 在 实验 室 的 应 用 目前 可 能 还 只 局 限 在 感 
温 、 感 烟 控 制 ， 自 动 消防 雨 淋 系统 ， 自 动 灭 火 系统 ， 自 动 断 电 等 。 这 
些 功能 可 以 对 实验 室 常见 的 危险 情况 做 出 自动 应 急 反 应 。 随 着 科技 的 
发 展 ， 更 加 全 面 ， 更 具有 针对 性 的 自动 控制 系统 在 实验 室 的 安全 管理 















































中 将 起 重大 的 作用 。 
因 吸 入 有 毒气 体 而 出 现 头 晤 、 呕 吐 、 恶 心 等 症状 时 


























， 应 首先 离 






































现场 ， 在 空气 流通 的 地 方 休息 ， 应 及 时 将 中 毒 严重 者 送 往 医院 诊治 。 
7) 应 建立 剧 毒 、 高 腐蚀 性 药品 的 管理 、 使 用 制度 。 食 品 企业 实 
验 室 常 用 的 剧 毒化 学 药品 通常 有 三 氧化 二 砷 〈 而 霜 ) 、 握 化 钊 、 氰 化 






































钠 、 氧 化 条 等 。 砷 通过 呼吸 道 、 消 化 道 和 皮肤 进入 人 体 


。 会 在 人 体 的 


肝 、 组 、 肺 、 脾 、 子 宫 、 胎 盘 、 骨 骼 、 肌 肉 、 毛 发 、 指 甲 等 部 位 著 积 ， 
从 而 引起 慢性 中 毒 ， 导 致 消化 系统 症状 、 神 经 系统 症状 和 皮肤 病变 
等 。 氰 化 物 以 其 极 强 的 配 位 性 ， 在 食品 检测 中 作 配 位 剂 。 其 能 够 与 人 
体 中 的 高 铁 细胞 色素 氧化 酶 结合 ， 停 止 其 供 氧 功能 而 引起 组 织 缺 氧 宣 




















息 ， 使 人 瞬间 宣 息 死亡 。 许 多 食品 企业 实验 室 现在 还 大 

















量 使 用 条 温 度 
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计 。 系 及 其 化 合 物 属于 剧 毒 物质 ， 当 温度 计 破 碎 时 ， 和 节气 释放 ， 处 
理 时 要 特别 注意 防护 。 对 于 这 些 剧 毒 、 高 腐蚀 性 药品 的 管理 可 以 通过 
以 下 几 方 面 来 加 强 : 

Q@ 严格 控制 购买 数量 ， 对 于 剧 毒 、 高 腐蚀 性 药品 物品 ， 能 不 用 的 
尽量 不 用 ,能 少 用 的 尽量 少 用 ， 将 购买 数量 及 库存 量 控制 在 最 低 限度 。 

@) 建立 严格 的 领取 、 使 用 登记 制度 ， 限 量 报 领 ， 限 量 取 用 ， 建 立 
危险 品种 类 及 存量 的 记录 制度 ， 以 免 重复 购置 。 药 品 管理 人 员 在 药品 
购 进 后 ， 应 及 时 验收 、 记 账 。 检 验 人 员 领 用 剧 毒药 品 时 ， 应 严格 履行 
审批 手续 ， 必 须 经 单位 负责 人 批准 并 详细 登记 领 用 日 期 、 用 量 和 剩余 
量 ， 每 次 应 按 需 用量 领 取 ， 并 由 领 用 人 签字 备案 。 药 品 管理 人 员 需 及 
时 掌握 药品 的 消耗 和 库存 数量 ， 不 外 借 药品 。 因 特殊 需要 而 需 借 出 药 
品 时 ， 必 须 经 领导 批准 签字 。 剧 毒品 、 病 原 微 生物 存放 点 等 重点 部 位 
应 安装 防盗 和 监控 设施 。 

@ 双人 双 锁 管理 。 食 品 企业 实验 室 里 的 剧 毒性 药品 应 与 一 般 药 品 
分 开 ， 应 设立 专柜 ， 库 门 或 柜 门 上 双 锁 ， 实 行 双人 双 锁 管理 。 剧 毒 、 
高 腐蚀 性 药品 的 购买 、 运 输 、 使 用 都 应 由 专人 负责 ， 全 过 程 至 少 要 有 
两 人 负责 。 

@ 严格 按 操作 规范 要 求 进行 操作 。 使 用 剧 毒 、 高 腐蚀 性 药品 的 操 
作 人 员 必 须 熟悉 注意 事项 ， 从 配制 到 使 用 均 需 采取 必要 的 安全 措施 。 
例如 ， 在 通风 橱 中 操作 ， 仪 器 室 通风 系统 保持 良好 运行 ， 称 量 或 使 用 
时 必须 戴 橡 胶 手 套 ， 不 让 剧 毒 、 高 腐蚀 性 药品 接触 皮肤 ， 特 别 是 皮肤 
的 破损 处 。 不 应 随便 将 使 用 后 的 空 容器 和 有 毒 残 物 丢 和 人 垃圾 桶 或 倒 人 
下 水 道 ， 而 应 采取 可 靠 的 手段 进行 无 害 化 处 理 ， 达 标 后 排放 。 

@) 建立 危险 物品 使 用 应 急 预 案 。 通 过 ISO022000 食品 安全 管理 体 
系 认证 的 企业 应 将 这 部 分 工作 纳入 应 急 准 备 与 响应 程序 中 ， 加 强 食品 
企业 实验 室 对 化 学 中 毒 和 腐蚀 事故 的 预防 和 管理 能 

5. 食品 企业 实验 室 防 物理 伤害 

(1) 食品 企业 实验 室 物理 伤害 产生 的 原因 食品 企业 实验 室 里 有 
量 玻璃 、 金 属 质地 的 仪器 、 工 具 ， 最 常见 的 物理 伤害 有 制 伤 、 刺 
伤 等 。 

大 量 的 加 热 试 验 也 经 常 导致 泛 伤 。 有 些 可 能 是 加 热 或 反应 所 导致 
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.42 . 简明 食品 检验 工 手 册 





的 高 温 传递 给 试验 设备 或 器 材 ， 


在 触摸 这 些 设备 或 器 材 时 容易 发 生 溪 


伤 ; 或 是 在 试验 (如 湿 法 消化 试验 ) 过 程 中 直接 被 溅 出 的 高 温 物 质 溪 
伤 或 被 火焰 烧伤 (用 明火 加 热 有 机 溶剂 时 ) 。 


食品 企业 实验 室 遇 到 的 辆 和 


时 有 两 种 情况 .一 种 是 大 型 仪器 的 电离 





辐射 ， 如 使 用 原子 吸收 石墨 炉 上 











电源 以 及 进行 气相 色谱 试验 等 时 ， 会 产 








生 很 强 的 电离 辐射 ， 男 一 种 是 微生物 实验 室 紫 外 灯 的 错误 使 用 ， 由 于 
紫外 灯 的 亮度 不 高 ， 试 验 人 员 有 时 会 忘记 关闭 紫外 灯 而 在 紫外 灯 的 照 
































统 ， 治 愈 很 困难 。 




















射 下 进行 微生物 试验 操作 ， 紫 外 线 对 操作 人 员 的 皮肤 、 眼 睛 以 及 免疫 
系统 等 易 造 成 危害 。 辆 射 对 人 体 的 伤害 具有 潜伏 性 ， 看 不 见 摸 不 着 ， 
但 是 后 果 却 非常 严重 ， 伤 害 的 是 人 的 眼角 膜 、 肝 、 肾 、 血 液 等 免疫 系 





(2) 食品 企业 实验 室 防 物 理 伤 害 良 好 操作 规范 ”使 用 玻璃 仪器 之 
前 ， 要 仔细 检查 ， 防 止 有 瞳 损 的 地 方 割 伤 手 ; 切割 玻璃 管 、 玻 璃 棒 ， 
装配 或 拆卸 可 能 发 生 破 碎 的 玻璃 仪器 、 工 具 时 ， 应 该 用 布 片 包 豆 或 戴 














手套 作业 ， 以 防止 玻璃 管 或 玻璃 棒 突然 损坏 而 造成 刺 伤 。 























截断 玻璃 管 〈 棒 ) 时 ， 必 须 先 用 键 刀 刍 一 道 凹 痕 ， 并 用 布 庄 住 玻 
璃 管 〈 棒 ) 后 再 折断 ， 两 端 应 烧 熔 成 光滑 的 边缘 。 














在 使 用 半 机 械 化 胶 塞 打 孔 器 时 ， 握 住 塞 子 的 手 应 戴 棉 质 手 套 ， 向 















































胶管 或 胶 塞 时 ， 需 把 玻璃 管用 





止 玻璃 管 折断 戳 伤 手 部 。 





胶 塞 施 压 过 程 中 应 时 刻 注意 末端 尖 刃 的 走向 ， 慢 慢 转 动 金属 管 向 内 插 
入 ， 避 免 用 力 猛 搬 使 腕 塞 突然 打通 后 造成 手 部 外 伤 。 在 将 玻璃 管 插入 





























水 浸 湿 ， 握 住 与 胶管 或 胶 塞 相近 的 位 








置 ， 一 手 握 住 塞 子 的 侧面 ， 一 手 戴 纱 手套 ， 慢 慢 地 边 旋 转 边 插入 ， 防 

















处 理 破碎 的 玻璃 时 ， 必 须 





] 扫 帅 或 其 他 工具 ， 即 使 戴 了 手套 也 不 





能 用 手 进行 处 理 。 











加 热 玻璃 仪器 时 ， 应 先 将 仪器 外 层 的 水 擦 干 再 加 热 ， 防 止 炸 裂 。 
在 移动 热 的 液体 时 ， 应 使 用 隔 热 护 具 轻 拿 、 轻 放 ， 力 求 稳 妥 可 靠 。 取 
下 正在 沸腾 的 液体 时 ， 需 夹 稳 并 揪 动 后 再 取 下 ， 防 止 液体 爆 沸 伤 人 。 

应 严格 遵守 大 型 仪器 的 使 用 操作 规程 ， 尽 量 做 到 少 暴 露 。 严 格 执 

















行 微生物 实验 室 的 紫外 灯 消毒 、 
确认 紫外 灯 是 否 关闭 。 












































杀菌 规程 ， 在 每 次 微生物 试验 前 都 要 
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6. 食品 企业 实验 室 生物 安全 


(1) 食品 企业 实验 室 生 物 污 染 产 4 





的 原因 食品 企业 实验 室 微 生 














物 污染 主要 来 自 试验 中 大 量 培养 的 致 病菌 以 及 在 培养 各 种 菌 体 时 由 于 
操作 过 程 污染 而 产生 的 少量 霉菌 和 细菌 。 















































近年 来 ， 致 菌 病 污染 呈 上 升 趋势 。 一 些 国外 客户 对 食品 企业 产品 
致 病菌 的 控制 越 来 越 严 ， 有 的 甚至 要 求 每 批 产品 均 需 要 有 某 些 致 病菌 
的 检测 报告 。 这 迫使 食品 企业 开展 了 致 病菌 检测 。 这 些 检测 所 用 的 阳 














ma 





性 菌株 的 管理 非常 重要 。 如 果 出 现 意 外 而 导致 泄漏 ， 不 仅 会 污染 实验 





室 导 致 工作 人 员 感 染 ， 而 且 有 可 能 造成 环境 污染 和 大 面积 的 人 群 感染 。 
在 试验 过 程 中 ,无 菌 操作 不 当 或 试验 后 培养 基 没 有 进行 灭 菌 处 





























理 ， 都 会 造成 实验 室 有 害 微生物 大 量 存在 ， 并 随 着 人 员 的 流动 而 逐渐 
扩散 。 随 着 生物 安全 问题 日 益 受 到 人 们 关注 ， 对 食品 企业 实验 室 的 安 





全 管理 也 提出 了 越 来 越 高 的 要 求 。 





(2) 食品 企业 实验 室 防 生物 污染 良好 操作 规范 食品 企业 微生物 
污染 主要 发 生 在 菌 种 的 保藏 过 程 和 微生物 试验 操作 过 程 ， 可 通过 以 下 




















几 个 方面 加 强 控制 ; 





























1) 规范 进入 微生物 实验 室 人 员 的 行为 。 进 入 实验 室 的 所 有 人 员 
均 需 穿 试 验 服 ,不 能 随意 翻动 实验 室 的 有 关 试 验 材料 (如 微生物 培养 
物 、 微 生物 接种 工具 和 装 有 微生物 的 咒 严 等 ) ， 不 得 在 实验 室内 进食 
或 进行 其 他 与 试验 无 关 的 活动 。 从 采样 到 试验 整个 过 程 ， 试 验 人 员 必 
须 进行 必要 的 防护 : 要 戴 防护 手套 、 口 渚 ， 穿 防护 服 。 

2) 应 对 外 来 人 员 实 施 准 和 管理。 在 实验 室 门口 标 有 醒目 标记 ， 
未 经 批准 的 外 来 参观 人 员 和 非 该 实验 室 工 作 人 员 均 不 能 进入 ， 若 要 进 
































入 实验 室 从 事 试验 或 参观 ， 必 须 写 书面 申 














批准 后 方 可 依 程序 进入 。 





3) 需 对 准许 进行 微生物 试验 


上司 


的 微生物 。 如 果 对 微生物 试验 安全 


微生物 学 试验 操作 性 强 ， 技 术 要 求 














请 ， 经 实验 室 有 该 权限 的 人 


和 人 员 进 行 充 分 培训 和 资格 确认 。 























， 有 的 试验 材料 是 可 以 导致 疾病 
E 观 认识 及 重视 程度 不 够 ， 或 是 操 
作 不 规范 ， 极 易 造成 微生物 污染 和 扩散 。 应 对 进入 实验 室 工作 的 人 员 
定期 进行 岗 前 培训 ， 加 强 微生物 安全 

员 的 操作 技能 水 平 。 严 禁 没 有 系统 掌 








思想 的 灌输 ， 加 强 微生物 试验 人 
握 微 生物 学 试验 操作 技能 的 人 员 


“44 . 简明 食品 检验 工 手 册 





单独 进入 实验 室 从 事 试验 。 微 生物 操作 人 员 应 有 相应 的 上 岗 证 ， 如 食 
品 检验 工 职业 资格 证 书 。 

4) 应 建立 并 实施 消毒 灭 菌 制度 和 微生物 试验 作业 指导 书 。 应 按 
照相 应 的 国家 标准 和 行业 标准 制订 规范 的 试验 操作 规程 : 如 应 保证 试 
验 过 程 负 压 ， 采 用 只 进 不 出 的 原则 ; 只 要 样品 进入 实验 室 ， 就 不 得 外 
泄 ; 试验 结束 后 ， 将 试验 污染 物 放 和 人 指定 容器 ， 对 所 有 剩余 样品 、 试 
验 样 品 、 试 验 器 严 进 行 消 毒 和 无 害 化 处 理 ， 并 用 已 准备 好 的 消毒 水 洗 
手 等 。 

应 制订 科学 的 消毒 、 杀 菌 制度 ， 定 期 对 整个 微生物 学 实验 室 的 各 
个 房间 包括 地 面 、 试 验 桌面 、 仪 器 设备 等 定期 进行 彻底 的 消毒 灭 菌 并 
做 好 记录 。 例如， 对 常用 的 超 净 工作 台 采 用 化 学 试剂 进行 消毒 灭 菌 
(用 苹 有 体积 分 数 为 75% 酒精 的 棉 球 指 擦 ) 或 紫外 线 灭 菌 人 处 理 ， 超 * 
[ 作 人 台面 上 严禁 存放 不 必要 的 物品 ， 以 保持 洁净 气流 流动 不 受 干 扰 ; 
对 有 关 仪 器 设备 进行 加 热 消毒 灭 菌 处 理 等 。 

应 根据 《中 国 微生物 菌 种 保藏 管理 条 例 》 和 实验 室 实际 状况 ， 制 
订 合 适 的 菌 种 保藏 管理 制度 。 菌 种 保藏 作为 保证 菌 种 成 活 的 方法 ， 不 
改变 菌 种 遗传 性 状 ， 是 微生物 试验 的 重要 环节 。 和 采用 的 方法 有 和 斜面 
低温 保藏 法 、 液 状 石蜡 保藏 法 、 沙 土管 保藏 法 、 生 理 盐 水 保藏 法 、 冷 
冻 真空 干燥 保藏 法 与 液 氮 冷冻 保藏 法 等 。 可 对 所 涉及 的 微生物 菌 种 的 
危害 性 进行 分 级 管理 ,制订 有 效 、 经 济 的 预防 实验 室 污染 的 方法 ， 如 
建立 购买 菌 种 目录 、 菌 种 使 用 记录 ， 对 于 含有 病毒 和 细菌 的 样品 ， 实 
验 室 要 进行 特别 管理 ( 如 进行 特别 标识 等 )。 

四 、 食 品 企业 实验 室 环保 管理 

食品 企业 实验 室 所 产生 的 废物 种 类 很 多 ,但 量 均 不 大 。 如 果 每 个 
实验 室 对 每 次 试验 产生 的 废物 分 别处 理 的 话 ， 那 么 在 设备 、 人 力 、 时 
间 等 方面 都 可 能 有 困难 。 所 以 各 实验 室 可 根据 废物 的 类 型 ， 统 一 进行 
处 理 。 在 试验 设计 过 程 中 要 尽量 选择 无 公害 、 低 毒性 药品 做 试验 ， 尽 
量 减少 残 液 、 残 酒 的 量 ， 即 使 是 一 定 要 产生 的 残 液 、 残 酒 ， 也 要 便于 
回收 ， 以 减少 污染 ， 保 护 环境 。 

1. 食品 企业 实验 室 常 见 的 无 机 污染 物 处 理 方 法 

(1) 酸 碱 废弃 物 的 处 理 一般 的 酸 碱 溶液 可 以 在 中 和 后 排放 。 对 
















































































































































































ia > 二 有 -， 
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于 含 汞 废 液 ， 可 先 将 废 液 pH 值 调 至 8 ~10， 加 入 过 量 硫化 钠 ， 使 其 生 
成 硫化 汞 沉淀 ， 再 加 入 硫酸 亚 铁 作为 共 沉 淀 剂 ， 生 成 的 硫化 铁 沉 淀 将 
肪 浮 在 水 中 难以 沉降 的 硫化 来 微粒 吸附 而 共 沉 淀 ， 然 后 静 置 、 分 离 或 
进行 离心 过 滤 ， 清 液 可 排放 ， 残 潭 可 用 焙烧 法 回收 汞 或 制 成 隶 盐 。 

(2) 含 铬 废弃 物 的 处 理 ”向 含 铬 废 液 中 加 入 还 原 剂 (如 硫酸 亚 
铁 、 亚 硫酸 钠 、 二 氧化 硫 、 水 合 肝 或 者 废 铁 习 ) ， 在 酸性 条 件 下 将 六 
价 铬 还 原 为 三 价 铬 ， 然 后 加 入 碱 〈 如 氢 氧 化 钠 、 氧 氧化 钙 、 碳 酸 钠 、 
石灰 等 ) ， 调 节 上 废 液 pH 值 ， 使 三 价 铬 形成 低 毒 的 Cr (OH); 沉 淀 。 分 
离 沉 淀 ， 清 液 可 排放 。 沉 淀 经 脱水 干燥 后 或 综合 利用 ， 或 用 焙烧 法 处 
理 , 使 其 与 煤 漆 和 煤 粉 一 起 焙烧 ， 处 理 后 的 铬 渣 可 填 埋 。 一 般 认为 ， 
使 废水 中 的 铬 离子 形成 铁 氧 体 ， 则 不 会 有 二 次 污染 。 

(3) 含 铅 废弃 物 的 处 理 ” 含 铅 废 液 的 处 理 通 常 采 用 混 族 沉淀 法 、 
中 和 沉淀 法 。 因 此 ， 可 用 碱 或 石灰 乳 将 废 液 的 pH 值 调 至 8 ~ 10， 使 废 
液 中 的 Pb 生成 Pb (OH), 沉 淀 。 加 入 硫酸 亚 铁 作 为 共 沉 淀 剂 ， 沉 淀 
物 可 与 其 他 无 机 物 混合 进行 烧结 处 理 ， 清 液 可 排放 。 

(4) 含 氰 废弃 物 的 处 理 ” 低 浓度 的 氰 化 物 废 液 可 加 入 氧 氧化 钠 调 
节 pH 值 至 10 以 上 ， 再 加 入 高 锰 酸 钾 粉 末 (质量 分 数 约 为 3% ) ， 使 氰 
化 物 氧化 分 解 。 若 氰 化 物 浓度 较 高 ， 则 可 用 碱 性 氯 化 法 处 理 ， 先 用 碱 
调 废 液 pH 值 至 10 以 上 ， 加 入 次 氯 酸 钠 或 漂白 粉 ， 经 充分 搅拌 ， 氰 化 
物 被 氧化 分 解 为 二 氧化 碳 和 氮气 ， 放 置 24h 后 排放 。 应 特别 注意 ， 切 
勿 将 含 氰 化 物 的 废 液 随意 乱 倒 或 误 与 酸 混合 ， 否 则 会 发 生化 学 反应 ， 
生成 挥发 性 的 氰 化 氧气 体 逸 出 ， 造 成 中 毒 事故 。 

2. 食品 企业 实验 室 常 见 的 有 机 污染 物 处 理 方 法 

1) 食品 企业 实验 室 用 过 的 有 机 溶剂 有 些 是 可 以 回收 的 。 通 常 先 
将 用 过 的 有 机 洲 剂 在 分 液 漏 斗 中 洗涤 ， 将 洗涤 后 的 有 机 洲 剂 进行 蒸馏 
或 分 馏 处 理 加 以 精制 、 纯 化 ， 所 得 有 机 溶剂 纯度 较 高 ， 可 供 试 验 重复 
使 用 。 整 个 回收 过 程 应 在 通风 橱 中 进行 。 

2) EB (省 化 乙 啶 ) 是 一 种 强烈 诱 变 剂 ， 有 中 度 毒性 和 强 致癌 性 ， 
而 且 易 挥 发 ， 挥 发 至 空气 中 危害 很 大 ， 应 戴 手 套 操 作 。 含 有 EB 的 溶 
液 也 不 应 直接 倒 人 下 水 道 ， 用 后 应 妥善 净化 处 理 。 
Q 对 于 EB 含量 大 于 0.Smgyml 的 溶液 ， 可 进行 如 下 处 理 : 将 EB 
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简明 食品 检验 工 手 册 

















溶液 





0. 5mol/L 的 KMnO, ， 混 匀 ， 




















水 稀释 至 含量 低 于 0. Sme/ mL, 先 加 入 一 倍 体积 的 浓度 为 
有 加 入 等 量 的 浓度 为 25molL 的 HCL， 混 


匀 ， 于 室温 数 小 时 ， 然 后 加 入 一 倍 体积 的 浓度 为 2. SmolL 的 Na0H， 


混 匀 并 废弃 。 


@) EB 合 量 小 于 0.5mg/ml 的 溶液 可 进行 如 下 人 处理 ， 按 1mg/ml 的 量 
加 入 活性 炭 ， 不 时 轻 揪 混 匀 ， 于 室温 放置 jh， 然后 用 滤纸 过 滤 并 将 活 怕 
与 滤纸 密封 后 丢弃 ， 将 EB 接触 物 (如 抹布 、 枪 头等 ) 埋 和 地下。 


3) Trizol 是 一 种 新 型 总 RNA 抽 提 试剂 ， 可 以 直接 从 细胞 或 组 织 中 





到 





E 炭 





提取 总 RNA。 其 含有 茶 酚 、 异 硫 氰 酸 肘 等 物质 ， 能 迅速 破碎 细胞 并 抑 


二 


二 





接触 到 Trizol， 则 应 立即 

4) DEPC (二 乙 基 焦 碳酸 酯 ) 是 RNA 酶 的 强 抑 站 
在 的 致癌 物质 。 操 作 时 应 戴 口 鼻 ， 在 通风 橱 中 进行 。 
即 冲 洗 ， 废 液 通过 上 废 液 道 排 泄 。 


剖 细 胞 释放 出 的 核酸 本 

















隐 。 提 取 RNA 时 ， 


定 要 在 通 



































风 处 进行 。 若 皮肤 


用 大 量 去 垢 剂 和 水 冲洗 ， 并 将 废 液 埋 入 地 下 。 





串 剂 ， 是 一 种 法 


占 到 手 上 时 应 立 











5) CHCL (和 氯仿 ) 用 于 DNA 和 RNA 的 提取 ， 对 皮肤 、 眼 睛 、 黏 


膜 和 呼吸 道 有 强烈 的 刺激 作用 和 腐蚀 公 




















手套 并 在 通 











EF 二 


术 中 作 电 泳 支 











风 橱 里 进行 ， 废 液 收集 后 志 
6) Acerylamide (丙烯 酰胺 ) 在 DNA 测序 、SSR 及 和 蛋 
物 ， 具有 神经 毒 怕 


EE 入 地 下 。 














E， 聚 合 后 毒 必 











套 并 在 通风 橱 
通 垃圾 一 起 扔 掉 ， 
7) DMSO 


极 性 溶剂 ， 常 














E> 


NI 














E， 易 损害 肝 和 肾 。 操 作 时 应 戴 


白质 分 离 等 技 
失 。 操 作 时 应 戴 寻 














千 万 不 要 倒 人 下 水 道 。 


进行 。 聚 合 后 的 聚 丙 烯 酰胺 凝 胶 没 有 毒性 ， 可 随 着 普 











数 为 1% ~5% 的 稀 氨 水 洗涤 。 


8) 十 二 烷 基 硫 首 
裂解 液 破坏 细胞 膜 和 Southern 
FF 套 和 安全 护 目镜 ， 不 要 吸入 其 粉末 。 
3. 食品 企业 实验 室 常见 的 有 毒 有 害 微 生 4 
微生物 试验 废弃 的 菌 种 和 培养 基 要 及 时 进行 灭 
和 材料 都 要 进行 高 压 灭 


合适 的 了 











普通 垃圾 随便 处 至 

















杂交 





(二 甲 亚 砚 ) 是 一 种 既 溶 于 水 又 溶 于 有 机 溶剂 的 非 质 子 
用 作 细 胞 的 冻 存 液 。 皮 肤 沾 上 之 后 用 大 量 的 水 及 质量 分 








改 钠 (SDS) 有 毒 ， 易 损害 眼睛 ， 在 质粒 提取 时 作 
时 洗 膜 液 中 的 去 垢 剂 。 


操作 时 应 戴 


为 的 处 理 方法 











处 理 ， 不 能 当 作 


和 





























， 所 有 试验 完 后 的 噩 





二 


不 
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以 最 大 限度 地 减轻 对 周围 环境 及 水 域 的 影响 。 试 验 中 废弃 的 吸 头 、 离 
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心 管 、 手 套 、 试 管 等 定期 灭 菌 后 ， 应 深 埋 ; 试验 废弃 的 生物 活性 试验 
材料 特别 是 细胞 和 微生物 必须 及 时 灭 活 和 消毒 处 理 。 

4. 食品 企业 实验 室 常见 的 其 他 污染 物 的 处 理 方法 

1) 上 废弃 的 玻璃 制品 和 金属 物品 应 使 用 专用 容器 分 类 收集 ， 统 一 
回收 处 理 。 

2) 试验 用 的 动物 尸体 不 能 随便 丢弃 ， 更 不 能 食用 ， 要 采取 深 埋 
(地 下 lm 掩埋 ) 或 焚烧 的 方法 处 理 。 

3) 放射 性 同位 素 技术 具有 灵敏 、 简 便 和 廉价 等 优点 ， 在 分 子 生 
物 学 实验 室 应 用 普遍 。 但 由 于 放射 性 同位 素 的 辐射 会 给 人 体 造 成 损 
伤 ， 如 果 使 用 不 当 或 操作 不 规范 ， 会 造成 环境 污染 ， 甚 至 对 工作 人 员 
造成 伤害 。 在 进行 同位 素 操作 时 ， 一 定 要 注意 个 人 防护 ， 包 括 使 用 隔 
离 服 、 专 用 衣 帽 、 手 套 及 防护 背心 、 挡 板 等 。 对 放射 性 物质 应 统一 保 
管 、 集 中 存放 、 集 中 处 理 。 在 订购 同位 素 时 ， 应 根据 需要 量 进行 订购 。 
4) 废 液 之 间 有 可 能 相互 发 生化 学 反应 ， 产 生 新 的 有 害 物质 及 其 
他 事故 ， 所 以 在 操作 过 程 中 要 严格 做 到 以 下 几 个 方面 : 

Q 盛装 危险 化 学 品 废物 的 容器 要 坚固 ， 大 小 适当 ， 用 螺旋 盖 拧 
紧 ， 保 证 没有 锈蚀 或 漏洞 ， 以 防止 挥发 气体 逸 出 ; 除了 加 废物 时 ， 应 
始终 关闭 容器 口 ， 盖 子 要 安全 可 靠 并 拧紧 ， 不 能 用 封口 膜 。 盛 装 危 险 
化 学 品 废物 的 容器 上 应 标明 废物 中 有 害 物 质 的 状态 、 特 性 、 化 学 名 称 
全 称 和 储存 时 间 。 储 存 时 间 从 最 初 使 用 起 不 超过 9 个 月 ， 累 积 到 8 个 
月 时 应 填写 取 有 害 废物 表 。 

@) 危险 化 学 品 废物 要 存放 在 指定 的 场所 ， 应 避 光 ， 远 离 热源 ， 以 
免 加 速 化 学 反应 。 严 禁 将 危险 化 学 品 废物 混合 储存 ， 以 免 交 叉 反 应 引 
进 污染 或 发 生 剧烈 化 学 反应 而 造成 事故 。 

@) 毒物 残渣 应 立即 投入 焚化 炉 烧 毁 或 投入 三 废 桶 内 ， 统 一 处 置 。 
有 毒 废 液 经 解毒 并 用 水 冲 稀 后 ， 倒 入 三 废 桶 内 统一 处 置 。 三 上 废 桶 内 的 
废弃 物 应 按 企业 、 环 保 部 门 指定 的 地 点 ， 按 规定 的 方法 妥善 处 置 ， 处 
理 达标 并 保证 符合 三 废 排 放 要 求 后 方 可 排放 。 

五 、 食 品 企业 实验 室 信息 安全 管理 
国家 和 民众 对 食品 安全 问题 关注 程度 的 提升 要 求 食品 企业 实验 室 
的 装备 更 加 先进 ， 试 验 检测 项 目 更 加 全 面 ， 出 具 的 试验 报告 要 更 规 
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范 ， 相 关 信息 传递 要 更 迅速 。 这 些 导致 食品 企业 实验 室 的 管理 工作 日 
趋 复杂 。 

食品 企业 实验 室 有 大 量 的 标准 、 记 录 、 结 果 报 告 、 文 件 等 信息 。 
为 了 能 够 保证 实验 室 提 供 的 检测 数据 和 信息 真实 有 效 ， 除 了 需要 先进 
的 检测 设备 和 高 素质 的 检测 人 员 以 外 ， 对 实验 室 信息 进行 安全 管理 也 
十 分 重要 。 许 多 食品 企业 实验 室 致力 于 建立 一 套 信息 管理 系统 来 更 加 
高 质量 、 快 速 地 收集 、 处 理 、 传 输 、 存 储 、 共 享 资源 ， 提 高 数据 传送 
的 效率 。 
1. 对 食品 企业 所 用 标准 进行 及 时 更 新 

近年 来 检测 标准 、 方 法 更 新 较 快 ， 食 品 企业 实验 室 应 保证 检测 所 
照 的 方法 、 标 准 满足 食品 安全 要 求 。 完 整 的 产品 检验 标准 库 是 食品 
业 检 验 报告 有 效 性 的 根本 保障 。 为 了 保证 标准 的 准确 性 ， 标 准 库 应 
确认 。 必 须 密切 关注 检测 、 评 价 标准 的 动态 ， 利 用 网 络 、 书 店 、 
标准 中 心 多 渠道 及 时 收集 新 的 标准 ， 更 新 过 期 作废 的 标准 ， 确 保 检测 
- 作 使 用 现行 有 效 的 标准 。 食 品 企 业 实 验 室 人 员 需 要 定期 完成 相关 标 
准 的 录入 、 更 新 、 修 改 和 审核 等 工作 。 这 些 标准 不 仅 限于 出 厂 的 产品 
标准 ， 而 且 需 要 关注 产品 的 检测 标准 、 原 辅 材料 验收 标准 、 包 装 材料 
验收 标准 和 按 食品 安全 法 要 求 需 及 时 备案 的 企业 标准 。 

2. 规范 食品 企业 实验 室 相 关 记 录 的 控制 

食品 企业 实验 室 有 大 量 的 原始 记录 ， 对 这 些 记 录 和 报告 要 按 规定 
进行 控制 。 例 如 ， 应 注意 原料 验收 记录 、 生 产 过 程 检验 记录 、 产 品 检 
验 记录 、 试 生产 检验 记录 等 质量 记录 的 收集 、 归 档 、 保 存 和 安全 保密 
控制 。 

严格 执行 记录 编制 规定 ， 在 必要 的 时 候 重 新 设计 相关 记录 ,设计 
过 程 中 考虑 科学 性 和 适用 性 。 

严格 执行 记录 填写 、 更 正规 定 ， 定 期 组 织 操 作 人 员 进 行 培训 ， 保 
证 记录 填写 规范 ， 做 到 不 漏 项 、 不 错 项 、 涂 改 规范 。 

对 电子 形式 存储 的 记录 需 定期 进行 备份 和 维护 ， 以 防止 重要 技术 
信息 丢失 和 泄密 。 

3. 规范 食品 企业 实验 室 结果 报告 的 控制 

食品 企业 实验 室 有 大 量 的 结果 报告 ， 应 规范 试验 结果 报告 制度 ， 




































































吝 沪 由 
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使 应 得 到 报告 的 人 员 能 及 时 获取 报告 ， 并 在 报告 中 得 到 应 得 的 信息 。 
因此 ， 制 度 中 应 规范 报告 的 制订 和 审批 流程 ， 应 规定 结果 报告 中 应 包 
含 的 重要 信息 项 目 ， 应 规定 报告 签发 和 报告 的 建议 与 解释 的 权限 ， 应 
规范 结果 报告 发 送 的 程序 和 结果 报告 修改 的 程序 等 内 容 。 

4. 规范 食品 企业 实验 室 文 件 资料 的 控制 

现 如 今 ， 许 多 食品 实验 室 都 存放 着 大 量 的 企业 体系 文件 资料 
(ISO09000 、ISO22000、HACCP 、ISO14000 、 计 量 认 可 、 清 洁 生产 等 ) ， 
这 些 资料 应 保存 在 有 防火 、 防 水 、 防 虫 性 、 防 霉 变 、 防 盗 的 安全 环 
境 中 。 

检测 人 员 、 样 品 管理 员 、 档 案 管理 员 和 网 络 管理 员 要 确保 检测 资 
料 、 客 户 资料 、 内 部 文件 和 资料 〈( 纸 质 和 电子 存储 ) 的 安全 管理 ,未 
经 批准 ， 严 禁 借阅 、 摘 录 、 拍 照 、 复 制 、 上 传 等 。 应 加 强 对 计算 机 及 
自动 化 设备 的 管理 ， 非 授权 人 员 不 得 上 机 操作 ， 检 测 人 员 只 能 使 用 硬 
盘 或 工作 磁盘 进行 与 工作 有 关 的 操作 ， 严 禁 使 用 外 来 U 盘 或 光盘 进行 
与 工作 无 关 的 操作 。 计 算 机 应 配备 杀毒 软件 ， 并 定期 对 设备 进行 维 
护 ， 防 止 中 毒 导致 的 数据 丢失 和 泄密 。 

5. 利用 实验 室 信息 管理 系统 改善 管理 

实验 室 信息 管理 系统 (Laboratory Information Management System ， 
LIMS) 是 指 通过 计算 机 网 络 将 实验 室 分 析 仪器 连接 起 来 ， 把 科学 的 实 
验 室 管理 理论 和 计算 机 数据 库 技 术 结 合 起 来 ， 以 达到 有 效 使 用 人 力 、 
设备 资源 ， 对 样品 进行 及 时 、 快 速 分析 处 理 ， 高 质量 分 析 数 据 结果 的 
目的 。 

LIMS 把 信息 技术 与 实验 室 现 有 的 质量 保证 体系 结合 起 来 ， 优 化 实 
验 室 的 业务 流程 ， 在 本 质 上 根除 了 那些 陈旧 的 管理 理念 与 业务 环节 ， 
填补 了 实验 室 管理 上 的 “漏洞 "， 精 简 了 实验 室 现 有 的 运作 环节 ， 探 
索 了 信息 技术 、 仪 器 技术 、 分 析 测试 技术 与 实验 室 质量 管理 体系 有 机 
结合 的 新 型 管理 模式 ， 显 著 提 高 了 实验 室 的 工作 效率 ， 减 轻 了 实验 室 
人 员 在 数据 统计 和 数据 处 理 方面 的 负担 。 

LIMS 是 可 以 连接 各 个 岗位 上 的 工作 人 员 ， 连 接 单位 内 、 外 各 类 信 
息 系统 和 信息 资源 ， 路 部 门 运作 的 基础 信息 系统 。 该 系统 集 样品 管 
理 、 业 务 管理 、 资 源 管理 、 数 据 管 理 (采集 、 传 输 、 处 理 、 输 出 、 发 
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布 ) 、 质 量 控制 管理 、 查 询 与 统计 管理 、 报 告 管理 等 诸多 子 系统 和 模 
块 为 一 体 ， 组 成 一 套 完整 的 实验 室 综合 管理 和 样品 质量 监控 体系 ， 既 





























能 满足 实验 室 的 日 常 管理 要 求 ， 又 能 保证 实验 室 分 析 数 据 的 真实 性 和 
准确 性 。 甚 核心 是 规范 样品 化 验 分 析 的 工作 流程 ， 对 样品 分 析 的 每 一 
个 环节 进行 监控 和 管理 ， 减 少 由 于 人 为 因素 造成 的 分 析 误 差 ， 对 影响 
实验 室 质量 的 要 素 进 行 有 效 的 管理 和 控制 ， 并 严格 规范 实验 室 的 操作 














规程 。 
六 、 实 验 室 应 急 准 备 及 响应 管理 




















要 建立 健全 的 实验 室 管理 制度 ， 还 应 该 注意 建立 安全 事故 应 急 处 
理 程序 。 这 是 在 事故 发 生 后 有 效 降 低 人 员 和 财产 损失 的 主要 手段 。 各 














食品 企业 实验 室 负责 人 应 归纳 总 结实 验 室 中 可 能 存在 的 安全 隐患 ， 有 
针对 性 地 建立 安全 事故 应 急 处 理 程序 和 相关 制度 ， 并 将 其 贯彻 到 实验 
室 工 作 和 人 员 管 理 中 ， 最 大 限度 地 降低 安全 事故 给 企业 带 来 的 损失 。 








1. 食品 企业 实验 室 防 中 毒 应 急 措施 











当 发 生 和 急性 中 毒 时 ， 现 场 初步 处 理 非常 重要 ， 应 尽快 阻止 有 毒物 


质 继续 发 生 作用 。 尽 可 能 驱除 人 侵 的 毒物 ， 对 毒物 或 毒物 在 人 体内 的 
转化 产物 进行 中 和 或 无 毒化 处 理 ， 提 高 人 体 对 毒物 的 抵抗 能 力 ， 是 急 








性 中 毒 初步 处 理 的 原则 。 主 要 措施 如 下 : 

















1) 急性 汞 中 毒 、 砷 中 毒 时 ， 立 即 用 炭 粉 或 石灰 水 洗 胃 ， 再 喝 质 





量 分 数 为 2% 的 硫 代 硫 酸 钠 溶 液 ， 并 喝 鸡 蛋清 、 
医院 治疗 。 






































F 奶 解毒 ， 呕 吐 后 送 


2) 误 食 铅 盐 时 ,呕吐 后 再 用 质量 分 数 为 5% 的 硫 代 硫酸 钠 溶液 











洗 胃 。 





3) 氰 化 物 中 毒 后 ， 先 喝 鸡 蛋清 、 牛 奶 ， 再 用 稀 高 锰 酸 钾 溶 液 洗 


胃 后 送 医 院 治疗 。 





4) 立即 报警 并 说 明 情 况 ， 同 时 将 患者 迅速 从 中 毒 环境 中 转移 至 














空气 流通 处 ， 解 开 所 有 妨碍 呼吸 的 衣服 。 若 衣服 已 被 毒物 污染 ， 则 应 
立即 将 其 脱 去 ， 但 应 注意 保暖 。 若 患者 呼吸 微弱 或 已 停止 ， 则 应 迅速 





























进行 人 工 呼 吸 。 服 用 润 湿 的 活性 炭 对 任何 毒物 中 毒 都 有 效果 。 


2. 食品 企业 实验 室 防 腐蚀 应 急 措 施 
强 碱 溅 在 皮肤 上 后 ， 应 先 用 大 量 的 水 冲洗 ， 


























再 用 质量 分 数 为 2% 
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的 硼酸 或 质量 分 数 为 2% 的 乙酸 冲洗 ， 或 用 质量 分 数 为 2% ~ 5% 的 碳 

















酸 氧 钠 溶液 清洲 


t 后 再 用 大 量 水 六 











Ph 洗 ， 并 涂 上 甘油 。 碱 液 溅 入 眼中 后 ， 


应 先 用 质量 分 数 为 3% 的 硼酸 溶液 清洗 ， 再 点 青霉素 眼 癌 。 


酸 液 溅 入 眼中 后 ， 应 先 用 大 量 水 冲洗 ， 昨 


然后 送 医院 治疗 。 被 氧 撩 酸 灼 伤 后 ， 应 先 








口 表面 发 红 





， 然 后 












































氧化 镁 (体积 比 为 2:1) 悬浮 液 涂 抹 ， 用 消毒 纱布 包扎 。 


被 涡 灼 伤 后 ， 应 先 用 大 自 





引用 碳酸 氢 钠 溶液 清洗 ， 
用 大 量 的 冷水 六 
用 质量 分 数 为 5% 的 碳酸 氧 钠 浴 液 洗 ， 再 以 甘油 与 


Ph 洗 ， 直 至 伤 


的 水 冲洗 ， 再 用 体积 比 为 1: 1: 10 的 氨水 


溶液 、 松 节 油 和 酒精 的 混合 液 洗 深 ， 包扎， 或 用 质量 分 数 为 2% 的 硫 
代 硫 酸 钠 溶液 清洗 ， 再 用 水 冲洗 。 
苯酚 具有 腐蚀 性 ， 对 皮肤 、 黏 膜 有 强烈 的 腐蚀 作用 ， 沾 到 皮肤 上 











后 ， 应 该 立即 用 二 

















至 少 1Smin ， 然后 就 医 。 
白 磷 溅 到 皮肤 上 ， 先 用 水 冲洗 ， 再 用 质量 分 数 为 2% ~5% 的 硫酸 
铜 溶液 清洗 。 
火 伤 时 ， 应 在 现场 立刻 进行 冷却 处 理 。 在 医生 到 达 之 前 ， 用 15%C 


左右 的 冷却 水 连续 冷却 ， 并 用 洗 必 泰 ( 氧 已 定 ) 或 硫 村 
上 烫伤 药 。 发 生 大 面积 烧伤 时 ， 应 立刻 
j 水 冲洗 ， 应 用 体积 分 数 为 95% 的 酒精 浸 湿 的 棉花 
口上 抹 苦 味 酸 溶液 并 涂 覆 治疗 溪 伤 的 药物 ( 溪 伤 油 


毒 ， 最 后 在 伤 处 涂 ] 
溪 伤 时 ， 切 勿 
窗 盖 于 伤 处 ， 在 伤 








癌 或 万 花 ; 









































、 聚 乙 炳 乙 二 醇 或 聚 乙烯 乙 二 醇 与 酒精 的 混合 液 
(体积 比 为 7:3) 抹 洗 ， 然 后 用 水 彻底 清洗 ， 或 用 大 量 的 流动 清水 冲 





完 


Re 
































为 75% 的 酒精 润 湿 并 涂 上 烫伤 药膏 ， 送 往 医院 治疗 。 

冻伤 时 ， 把 冻伤 部 位 放 入 40%C (不 要 超过 此 温度 ) 的 热 水 中 浸 
30min 左右 ， 待 恢复 到 正常 温度 后 ， 需 把 冻伤 部 位 抬 高 ， 
可 饮 适 量 酒精 饮料 暖和 身体 。 


制 伤 














锯 子 取 ! 











I 示 溶 液 进 行 消 


送 医院 治疗 。 


) 。 如 果 溪 伤 面 较 大 ， 深 度 达 真 皮 ， 应 小 心地 用 体积 分 数 


不 包扎 。 也 


寺 ， 如 有 玻璃 悄 扎 入 伤口 ， 能 自行 取出 的 ， 必 须 用 已 消毒 的 














E 迫 损伤 部 位 进行 止血 ; 无 玻璃 眉 的 一 般 用 双氧水 





1， 直 接 月 











(质量 分 数 为 3% ) 将 伤口 周围 探 干 净 ， 再 涂 碘 酒 、 紫 药水 ， 撒 上 消炎 
粉 后 用 纱布 包 好 (伤口 小 的 可 用 创可贴 ， 伤 口 大 的 要 用 绷带 止血 ) ， 
送 医院 治疗 。 





























" S2 . 简明 食品 检验 工 手 


册 





3. 食品 企业 实验 室 防 触电 应 急 措 施 
各 种 仪器 设备 在 运转 过 程 中 一 旦 出 现 故障 或 操作 失误 ， 就 容易 引 




















起 着 火 、 爆 炸 和 触 
急 措 施 。 
1) 为 防止 突 发 的 断 电 ,实验 室 应 配备 



































电 等 各 种 事故 。 事 故 发 生 后 ， 实 验 室 应 有 一 定 的 应 








应 急电 源 。 实 验 室 断 











应 封 紧 盛 装 易 挥 发 性 物质 容器 的 盖子 ， 降 


断 电 前 正在 运行 的 仪器 和 设备 ， 关 闭 实 验 室 的 火 源 、 水 龙头 、 电 
并 保护 和 隔离 正在 进行 的 反应 ( 如 电热 板 上 沸腾 的 液体 、 
电源 ， 以 免 损 坏 仪 器 和 设备 。 



































复 供 电 后 ， 再 按 操作 规程 接 通 
































通风 橱 的 窗 格 ， 关 闭 








电 时 ， 
所 有 
曾 等 ， 
J 恢 








蒸馏 


2) 发 现 有 人 触电 时 应 设法 及 时 切断 电源 ， 不 应 用 手 直 接 救 人 。 


触电 者 未 
用 绝缘 器 具 (如 干 木 棒 、 干 衣物 等 ) 
意 避 免 损 伤 触电 者 。 用 钢丝 钳 剪 断 

















使 触 

















电 者 尽快 脱离 























名 离 电源 时 ， 救 援 者 应 戴 橡 胶 手 套 ， 穿 胶 底 鞋 或 踏 于 木板 ， 




















电源 ， 但 应 注 


定 要 用 带 绝缘 护 套 的 钢 








电线 时 ， 

















丝 钳 ， 并 分 别 剪 断 相 线 和 零 线 ， 因 


为 同时 














剪断 相 线 和 零 线 会 造成 短 


路 。 无 法 断 电 的 情况 下 就 要 使 用 不 导电 的 灭火 剂 来 扑灭 火焰 。 不 能 














水 或 泡沫 灭火 器 来 灭火 ， 而 应 
3) 将 触 
展 。 将 触电 者 平 放 在 地 上 ， 立 即 检查 其 





























每 











者 处 于 休克 状态 ， 并 且 心 脏 停 搏 或 停止 呼吸 ， 
胸 外 按压 。 心 路 停止 时 ， 应 同时 进行 人 工 呼 吸 和 胸 外 按压 ， 不 管 有 
无 外 伤 ， 都 要 立刻 送 医院 进行 处 理 。 被 电 烧 伤 的 皮肤 ， 








或 


蕊 


4. 食品 企业 实验 室 消 防 应 急 措施 





用 干粉 、 二 氧化 碳 等 灭火 器 灭火 。 
者 迅速 转移 至 附近 适当 的 场所 ， 解 开 衣 服 ， 使 其 全 身 
呼吸 和 心跳 情况 。 如 果 触 电 
则 要 立即 施行 人 工 

















发 生火 灾 时 首先 要 断 电 、 关 气 。 局 部 着 火 时 ， 应 先 
等 材料 盖 灭 ， 以 防止 火势 蔓延 ， 减 少 损失 。 火 情 有 扩大 危险 时 要 及 时 
报警 ， 并 依据 火 情 性 质 选择 相宜 的 灭火 器 材 先 行 灭 火 。 若 无 法 及 时 丈 
火 或 阻止 其 蔓延 ， 则 应 进行 疏散 ， 以 减少 财产 的 损失 和 人 员 的 伤亡 。 

实验 室 应 配置 相应 种 类 和 数量 的 灭火 器 、 消 防火 栓 等 常规 灭火 设 
备 ， 在 必要 的 地 方 ， 还 要 备 有 适量 的 黄 沙 和 灭火 秸 。 定 





























状况 ,使 之 处 于 随时 可 以 使 用 的 状态 。 应 注 


适 的 灭火 天 种 类 ， 见 表 1-2-2。 


E 意 针对 火灾 





注意 防止 








用 湿布 、 





沙子 














期 检查 其 完好 














的 类 型 选择 合 
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表 1-2-2 常用 灭火 器 针对 的 火灾 类 型 


火灾 “| 二 氧化 碳 | 四 氯 化 碳 | 干粉 ”|1211/1301| 泡沫 式 | 砂 士 、| 酸 碱 
类 型 灭火 器 | 灭火 器 | 灭火 器 | 灭火 器 | 灭火 器 | 湿 衣 服 | 灭火 器 


精密 仪器 V V V V x x x 








可 燃 液体 | 火灾 ) 





ji TIE II 
V 






































有 机 溶剂 V x x 
可 燃 性 气体 VY V x 
固体 表面 V V 


























水 虽然 是 常用 的 灭火 材料 ， 但 是 在 实验 室 起 火 时 ， 若 要 用 水 ， 应 
十 分 慎重 ， 需 确定 无 害 时 才 可 以 使 用 ， 和 否则 尽量 不 用 。 酒 精 灯 着 火 时 ， 
可 用 湿 毛 巾 覆 盖 。 

精密 仪器 着 火 时 ， 严 禁用 水 或 泡沫 灭火 剂 扑 救 ， 否 则 会 引起 联 
电 ， 损 坏 电 器 设备 ， 进 而 导致 更 大 的 火灾 。 正 确 的 做 法 是 立即 切断 电 
源 ， 然 后 用 二 氧化 碳 灭火 器 或 四 氯 化 碳 灭 火器 灭火 。 四 氧化 碳 灭火 天 
里 面 的 物质 有 毒 ， 应 注意 防毒 。 

干粉 灭火 器 用 于 扑灭 可 燃 性 气体 、 油 类 、 电 器 设备 、 文 件 资料 等 
初 起 火灾 ; 1211 灭火 需 适 用 于 油 类 、 高 压 电 天 、 精 密 仪 器 等 的 火灾 ; 
泡沫 式 灭火 器 适用 于 油 类 和 比 水 轻 的 易 燃 液体 ， 如 汽油 、 葵 、 丙 酮 等 
的 火灾 。 食 品 企业 实验 室 存 在 大 量 的 密度 比 水 的 密度 小 、 不 溶 于 水 
易 燃 、 可 燃 的 液体 ， 失 火 时 ， 禁止 用 水 扑救 ， 应 采用 泡沫 灭火 剂 、 二 
氧化 碳 灭 火 剂 、 干 粉 灭火 剂 扑救 ， 同 时 需 注 意 防 毒 。 奉 在 北口 带 
(如 油 浴 ) 中 发 生 燃 烧 ， 则 应 尽快 切断 加 热源 ， 用 石棉 布 盖 灭 ， 绝 对 
不 能 用 水 灭火 。 油 类 及 可 燃 性 液体 着 火 时 ， 可 用 砂 、 湿 衣服 等 灭火 。 

要 注意 的 是 回流 加 热 时 ， 若 冷凝 效果 不 好 ， 易 燃 莱 气 在 冷凝 器 项 
端 着 火 ， 则 应 先 切断 加 热源 ， 再 进行 扑救 。 绝 对 不 可 用 塞 子 或 其 他 物 
品 墙 住 冷凝 管 口 ， 以 免 引 起 爆炸 。 电 器 着 火 时 应 首先 切断 电源 ， 煌 炎 
所 有 加 热 设备 ， 移 去 附近 的 可 燃 物 ， 关 闭 通风 装置 ， 减 少 空气 流通 ， 
防止 火势 营 延 。 
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另外 ， 食 品 企业 实验 室内 贵重 试验 仪器 设备 大 量 增 加 ， 为 防止 设 
备 被 资 ， 实 验 室 普遍 加 装 防护 窗 ， 增 设 全 封闭 的 防盗 门 ， 有 的 甚至 将 
双向 通道 走廊 改 为 单 向 , 一旦 发 生意 外 ， 后 果 不 堪 设 想 。 要 确保 实验 
室 逃 生 通 道 的 畅通 。 

同时 ， 应 加 强 日 常 的 安全 管理 ， 对 实验 室 工作 人 员 进 行规 章 制度 
和 操作 规程 的 培训 ,使 人 的 不 安全 行为 和 物 的 不 安全 状态 都 得 到 控 
制 ， 以 有 效 地 预防 实验 室 火灾 爆炸 事故 的 发 生 。 

总 之 ， 为 了 做 好 食品 企业 实验 室 的 应 急 准 备 及 响应 的 管理 ， 应 做 
到 以 下 几 点 : 

1) 所 有 的 实验 室 都 要 配备 灭火 器 ， 并 将 其 放 在 明显 的 地 方 ， 要 
拿 取 方 便 ; 灭火 器 必须 每 年 均 进行 检测 ， 以 保证 其 能 有 效 地 进行 工作 
(如 干粉 灭火 器 ， 要 检查 其 压力 显示 表 的 指针 是 否 指 在 绿色 区 域 ， 若 
指针 已 在 红色 区 域 ， 则 说 明 内 部 压力 已 泄漏 ， 无 法 使 用 ， 应 赶快 送 维 
修 部 门 检修 或 填 装 药品 。 在 实际 购买 时 ， 应 选 购 有 内 部 压力 显示 表 的 
灭火 器 ) ;实验 室 成 员 均 应 按 计 划 参 加 相应 的 消防 培训 。 

2) 食品 企业 实验 室 发 生意 外 (如 中 毒 、 腐 人 蚀 、 火 灾 、 水 灾 、 化 
学 品 或 燃油 泄漏 、 环 境 污 染 等 ) 时 ， 实 验 室 的 任何 人 员 都 有 责任 、 义 
务 和 权利 立即 采取 自行 救护 措施 ， 以 防止 更 大 的 伤害 和 灾害 蔓延 ， 同 




































































As 








































































































时 拨打 120、119、110 等 紧急 救助 电话 ， 并 立即 报告 部 门 负责 人 做 好 
善后 处 理工 作 。 
3) 当 检 测 过 程 中 出 现 停电 、 停 水 、 停 气 等 紧急 情况 时 ， 检 验 人 











员 应 首先 对 仪器 设备 和 被 检 物 品 实施 保护 措施 ， 防 止 仪器 设备 和 物品 
损坏 ， 及 时 做 好 现场 记录 ， 同 时 向 部 门 负责 人 报告 。 

4) 要 不 定期 地 对 实验 室 各 项 设施 及 试验 操作 进行 监督 ， 对 存在 
的 安全 隐患 做 好 防范 工作 ， 并 督促 相关 人 员 对 存在 的 不 安全 因素 及 时 
进行 纠正 ， 发 现 不 符合 规定 的 操作 或 设备 问题 时 立即 向 技术 负责 人 汇 
报 处 理 。 

5) 实验 室 人 员 应 掌握 急救 箱 中 药品 和 器 材 的 用 途 ， 以 免 发 生 伤 
害 事 故 时 无 从 下 手 ; 还 要 对 急救 箱 中 的 药品 定期 进行 检查 ， 失 效 的 要 
及 时 更 换 。 现 在 许多 化 学 急救 箱 内 装 的 是 固体 药品 ， 这 就 需要 按 要 求 
将 药品 配 成 溶液 ， 放 在 实验 室内 ,一旦 发 生 伤 害 事 故 ， 可 立即 使 用 ， 
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不 会 因 现 配 溶液 而 耽误 时 间 。 在 保管 和 取 用 药品 时 要 做 到 科学 合理 ， 











严格 遵循 规章 制度 ， 操 作 方法 科学 、 得 当 ， 就 会 将 化 学 试验 的 危险 系 


数 降 到 最 低 。 
































6) 楼 梯 、 紧 急 出 口 处 不 能 放置 任何 物品 ， 要 保持 通畅 ,走廊 里 


不 要 存放 一 些 不 必要 的 物品 ， 严 禁 将 易 燃 物品 存放 于 走廊 。 





七 、 食 品 企业 实验 室 安全 培训 和 管理 制度 的 建立 
研究 表明 ， 管 理 不 善 和 人 为 不 安全 因素 是 引起 各 类 安全 事故 的 两 
个 最 主要 原因 。 无 数 的 安全 事故 说 明 ， 实 验 室 的 安全 管理 工作 “ 重 在 

















预防 ” ， 建 立 健全 实验 室 安 


全 规章 制度 是 确保 各 项 预防 措施 落实 的 重 











要 保障 手段 。 因 此 ， 首 先 应 根据 企业 自身 情况 制订 实验 室 详细 、 可 操 
作 的 安全 管理 制度 ， 并 在 管理 中 严格 贯彻 和 执行 。 











1. 食品 企业 实验 室 


(1) 实验 室 安全 责任 和 考核 制度 的 建立 ”应 明确 实验 室 人 员 安 全 
管理 工作 的 职责 和 权限 ， 将 安全 责任 落实 到 每 个 人 ， 使 实验 室 的 安全 
管理 工作 职责 严明 、 分 工 明 确 。 必 要 时 ， 可 建立 实验 室 的 安全 目标 ， 





应 建立 相应 制度 并 落实 控制 措施 





























将 安全 考核 管理 纳入 实验 室 的 日 常 工 作 (必要 时 与 薪资 挂钩 ， 但 应 注 

















意 多 奖 少 罚 ) 中 。 这 些 文件 化 的 考核 制度 具有 一 定 的 强制 性 和 约束 
力 ， 使 实验 室 安 全 考核 的 各 项 工作 有 章 可 循 、 有 法 可 依 、 有 据 可 查 。 
(2) 实验 室 人 员 入 职 资格 审查 制度 的 制订 ”该 制度 应 加 强 对 食品 



































企业 实验 室 人 员 的 入 职 资 格 审 查 ， 有 精神 疾病 或 是 对 社会 报复 心理 严 
重 的 人 员 不 能 任职 ; 应 建立 职业 资格 审查 制度 ， 实 验 室 操 作 人 员 应 持 














有 食品 检验 工 或 化 学 检验 工 证 书 ， 或 是 持 有 当地 质 检 部 门 认可 的 培训 











合格 证 书 ， 还 应 定期 按 计 蕊 











上 组 织 有 效 的 安全 和 技能 培训 。 


(3) 实验 室 仪器 设备 和 安全 设施 维修 及 保养 制度 的 建立 ”该 制度 


中 应 保证 实验 室 房屋 及 水 、 








理 ， 通 道 畅 通 ， 安 全 标志 齐全 直观 。 

















电 、 气 等 管线 设施 规范 ， 实 验 室 应 布置 合 


















































这 类 制度 应 包括 实验 室 仪器 设备 的 购买 、 安 装 、 使 用 、 维 护 、 报 








废 等 制度 。 对 于 重要 的 大 型 仪 咒 分 析 设 备 ， 还 应 特别 注意 这 些 管理 制 
度 和 作业 指导 书 中 应 包括 化 学 品 的 安全 技术 说 明 书 及 试验 仪器 的 资料 





档案 ， 以 杜绝 操作 的 随意 和 














E， 防 止 因 仪器 设备 的 错误 操作 、 老 化 而 引 








发 的 安全 事故 。 
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这 类 制度 还 应 包括 实验 室 各 种 安全 设施 的 购买 、 使 用 、 维 护 、 报 
废 等 制度 。 对 过 期 、 报 废 的 消防 器 材 、 劳 动 保护 设备 应 及 时 进行 更 换 ， 
对 有 新 需要 的 安全 设施 应 及 时 进行 更 新 、 购 买 。 该 制度 应 保证 实验 室 
用 各 种 安全 设施 的 有 效 性 和 适用 性 。 
(4) 实验 室 药品 管理 制度 、 环 境 保 护 和 废弃 物 处 理 制 度 的 建立 
这 类 制度 应 包括 危险 化 学 品 的 购买 、 安 全 使 用 、 回 收 等 管理 制度 ， 还 
应 借助 MSDS 化 学 品 安全 说 明 书 清单 来 辅助 管理 实验 室 药品 和 危险 化 
学 品 。 这 类 制度 还 应 包括 对 所 识别 的 环境 污染 因素 的 管理 和 对 废弃 物 
处 理 过 程 的 管理 要 求 。 

(5) 实验 室 计算 机 及 电子 信息 维护 管理 程序 的 建立 ”这 类 制度 包 
括 计算 机 和 相关 软件 的 购买 、 使 用 、 安 全 备份 、 升 级 等 管理 制度 ， 以 
保证 食品 企业 实验 室 提供 的 标准 、 记 录 、 结 果 报 告 、 文 件 等 信息 真实 
有 效 ， 同 时 能 够 更 加 高 质量 和 快速 地 收集 、 处 理 、 传 输 、 存 储 、 共 享 
资源 ， 提 高 数据 传送 的 效率 。 

(6) 实验 室 安 全 检查 制度 的 制订 该 制度 主要 是 根据 实际 情况 规 
范 安全 检查 的 目的 、 频 率 和 检查 方式 ， 通 过 定时 、 不 定时 的 检查 来 使 
食品 企业 实验 室 安 全 制度 的 要 求 变 成 实验 室 人 员 的 自觉 行为 。 

(7) 特定 过 程 操 作 指 南 和 动作 标准 的 制订 对 于 有 重要 安全 因素 
的 试验 过 程 ， 应 对 试验 操作 过 程 制订 详细 的 操作 指南 和 动作 标准 ， 实 
现 试验 过 程 的 标准 化 操作 。 

(8) 实验 室 安 全 应 急 啊 应 制度 的 制订 ”应 结合 实验 室 实际 情况 识 
别 实验 室 运行 过 程 中 可 能 出 现 的 安全 问题 ， 有 针对 性 地 建立 和 完善 实 
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验 室 安全 应 急 响 应 制度 。 该 制度 中 应 识别 实验 室 可 能 出 现 的 紧急 安全 
事故 ， 规 定 在 紧急 安全 事故 出 现时 的 应 急 处 理 方法 和 相关 职责 权限 ， 





以 及 纠正 措施 的 执行 要 求 。 

2. 食品 企业 实验 室 人 员 安 全 意识 和 岗位 技能 培训 

在 整个 试验 过 程 中 ， 人 、 试 验 仪器 设备 、 试 验 材料 、 操 作 方 法 、 
试验 环境 (人 、 机 、 料 、 法 、 环 ) 五 种 因素 相互 影响 。 据 美国 国家 航 
空 航天 局 (NASA) 在 1984 年 对 各 类 控制 室 人 员 22226 份 事故 统计 资 
料 的 系统 分 析 ， 人 为 失误 占 80% 以 上 ， 人 的 安全 意识 和 岗位 技能 将 是 
最 积极 的 因素 。 
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应 根据 培训 对 象 的 不 同 ,设置 不 同 的 培训 内 容 ， 培 训 方 式 也 应 多 
种 多 样 ， 最 终 的 目的 是 保障 培训 目的 的 有 效 达 成 。 例 如 ， 可 分 为 针对 
新 上 岗 的 员工 进行 的 基础 知识 和 基本 技能 的 培训 ; 为 了 减少 麻 兽 思想 
而 针对 老 员工 持续 进行 的 安全 意识 的 培训 ， 相 关 化 学 品 安全 使 用 、 处 
理 、 存 放 等 相关 知识 的 培训 ; 针对 安全 管理 者 进行 的 安全 管理 的 培 
训 ; 针对 某 种 大 型 仪器 或 微生物 等 特殊 岗位 操作 人 员 的 培训 。 实 验 室 
全 体操 作 人 员 都 应 定期 学 习 紧 急救 护 知 识 、 消 防 知识 、 中 毒 知识 、 防 
触电 使 用 知识 ， 应 定期 培训 各 种 防毒 用 具 、 灭 火器 等 安全 器 材 的 使 用 
方法 和 安全 防护 装备 的 维护 方法 并 定期 进行 演练 。 对 演练 过 程 应 进行 
记录 ， 并 针对 演练 过 程 所 发 现 的 问题 进行 总 结 ， 做 好 安全 工作 的 预防 。 

培训 的 形式 也 应 多 种 多 样 ， 如 可 以 是 基本 技能 训练 ， 也 可 以 是 安 
全 知识 讲座 、 安 全 事故 案例 分 析 、 安 全 器 材 使 用 、 事 故 现 场 的 应 急 处 
理 、 相 关 法 律 法 规 教育 等 。 培 训 时 机 也 可 选择 在 上 班 时 、 下 班 后 、 操 
作 中 ， 或 是 特定 的 时 间 段 。 可 以 是 企业 内 部 培训 ， 也 可 以 是 相关 监督 
部 门 进 行 的 岗位 技能 证 书 的 考证 培训 。 考 核 效果 的 评价 方法 也 应 该 是 
多 种 多 样 的 ， 可 以 口述 ， 也 可 以 笔试 。 需 要 注意 的 是 ， 这 些 培训 资料 、 
记录 应 及 时 收集 ， 以 满足 Q$、IS09000 、ISO14000 、IS022000 、 食 品 
企业 诚信 管理 体系 以 及 计量 认证 和 清洁 生产 等 体系 的 要 求 。 

八 、 实 验 室 安 全 相关 法 律 、 法 规 和 标准 

我 国 专门 针对 食品 企业 实验 室 安 全 管理 的 法 律 、 法 规 和 标准 并 不 
多 ,但 许多 相关 规定 可 以 借鉴 其 他 行业 的 法 律 、 法 规 和 标准 。 本 节 主 
要 提供 食品 企业 实验 室 安 全 管理 能 够 借鉴 的 相关 法 律 、 法 规 和 标准 。 
这 些 法 律 、 法 规 和 标准 对 实验 室 安全 管理 的 许多 细节 问题 进行 了 规定 。 

1. 食品 企业 实验 室 安全 设计 、 环 境 控制 和 应 急 准 备 相 

关 的 标准 

在 食品 企业 实验 室 设计 之 初 就 应 对 实验 室 整体 布局 和 规划 进行 充 
分 调研 、 讨 论 与 研究 ， 以 防止 安全 隐患 的 形成 。 在 实验 室 规 划 、 设 计 
过 程 中 ， 实 验 室 充足 的 试验 用 地 、 实 验 室 功能 区 布局 、 实 验 室 安 全 防 
护 和 环境 保护 都 非常 重要 。 与 之 相关 的 法 律 、 法 规 和 标准 ， 以 及 类 似 
行业 的 标准 见 表 1-2-3 ， 供 广大 食品 实验 室 检验 人 员 查 阅 、 人 参考。 
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表 1323 食品 企业 实验 室 安全 设计 、 环 境 控制 
和 应 急 准 备 相关 的 标准 


主要 内 容 及 应 用 范围 


标准 (法 律 /法规 ) 





GB/T 22278 一 
2008《 良 好 实验 
室 规范 原则 》 








该 标准 规定 








划 、 设 施 、 仪 器 、 材 料 
照 物 、 标 准 操作 程序 、 
和 材料 的 存储 与 保管 











良好 实验 
要 技术 规范 ， 包 括 试验 机 构 的 组 织 和 人 员 、 
及 试剂 、 试 验 系 统 、 试 验 样品 和 参 
研究 的 实施 、 研 究 结 果 报 告 、 


陆 范 的 相关 术语 和 定义 以 及 主 
质量 保证 计 


室 











记录 





该 标准 规定 的 GLP 原由 
研究 ， 包 括 在 实验 室 、 
立法 的 明确 种 免 ， 该 标准 














所 要 求 的 所 有 非 临床 健康 和 环 
添加 剂 、 





药 、 食 品 添加 剂 与 饲料 








温 : 





的 非 临 床 健康 和 环境 安全 
间 进 行 的 工作 。 除 了 国家 


Fo 


1 涵盖 
室 与 
所 规定 的 GLP 原则 适用 于 法 规 
境 安 全 研究 ， 包 括 医药 、 农 
化 妆 品 、 兽 药 和 类 似 产 品 






































的 注册 或 申请 许可 证 以 及 工业 化 学 品 管理 





GB/T 27404 一 
2008《 实 验 室 质 
量 控制 规范 食 
品 理 化 检测 》 


该 标准 规定 了 食品 理化 检测 实验 室 质 量 控制 的 管理 要 


求 、 技 术 要 求 、 过 程控 制 要 求 和 结果 的 
该 标准 适用 于 进行 食品 质量 、 化 学 物 








质量 保证 要 求 
质 检测 的 食品 理化 











检测 实验 室 的 质量 控制 。 其 他 学 科 领 域 的 化 学 检测 实验 室 





也 可 参照 使 用 





CB/T 22275. 1— 
2008《 良 好 实验 
室 规范 实施 要 求 
第 1 部 分 : 质 
量 保证 与 良好 实 
验 室 规范 》 











该 标准 规定 了 GLP 原由 
的 联系 、 质 量 保证 人 员 资 
划 制 订 过 程 
和 对 质量 保证 活动 及 方法 
数据 和 最 终 报告 的 审核 、 








管 研 究 和 小 型 试验 机 构 中 的 质量 保证 

















该 标准 适用 于 GLP 原则 











I 下 质量 保证 活动 的 具体 内 容 和 





包括 质量 保证 人 员 的 责任 、 质 量 保证 人 员 与 管理 者 


质 及 参与 标准 操作 程序 和 研究 计 


的 情况 、 质 量 保证 检查 、 质 量 保 证 活动 的 计划 


的 论证 、 质 量 保证 检查 的 报告 、 
质量 保证 声明 、 质 量 保证 与 非 监 








下 的 质量 保证 活动 





GB/T 22275. 7 一 
2008《 良 好 实验 
室 规 范 实施 要 求 
第 7 部 分 : 良 
好 实验 室 规 范 原 
则 在 多 场所 研究 
的 组 织 和 管理 中 
的 应 用 》 

















该 标准 规定 了 多 场所 研究 的 管理 和 控制 、 质 量 保证 、 主 
进度 表 、 研 究 计 划 、 研 究 的 实施 、 研 究 结果 报告 、 
作 程 序 、 记 录 和 材料 的 存储 和 保管 
国家 立法 的 明确 升 免 ， 该 标准 所 规定 的 


除了 

















标准 操 

















规范 原则 适用 于 法 规 所 要 求 的 所 有 非 临床 健康 和 环境 安全 





研究 ， 包 括 医药 、 杀 虫 剂 


、 食 品 添 加 剂 与 饲料 添加 剂 、 化 





妆 品 、 兽 药 和 类 似 产 品 的 注册 或 申请 许可 证 ， 以 及 工业 化 


学 品 管理 





第 一 章 食品 检验 基础 知识 "S59. 





( 续 ) 


主要 内 容 及 应 用 范围 


标准 法律 /法 规 ) 





GB/T 22275. 4 一 


该 标准 规定 了 现场 研究 的 试验 机 构 的 组 织 和 人 员 、 质 量 
保证 计划 、 试 验 设施 、 仪 器 、 原 料 、 试 剂 、 试 验 系统 、 试 








2008《 良 好 实验 
室 规范 实施 要 求 
第 4 部分: 良 











验 样品 和 参照 物 、 标 准 操作 程序 、 研 究 结果 报告 、 记 录 和 
材料 的 存储 和 保管 
除了 国家 立法 的 明确 宪 免 ， 本 部 分 所 规定 的 良好 实验 室 








好 实验 室 规范 原 
则 在 现场 研究 中 
的 应 用 》 

















规范 原则 适用 于 法 规 所 要 求 的 所 有 非 临床 健康 和 环境 安全 
人 研究， 包括 医 药 、 杀 虫 剂 、 食 品 添加 剂 与 饲料 添加 剂 、 化 
妆 品 、 兽 药 和 类 似 产 品 的 注册 或 申请 许可 证 ， 以 及 工业 化 
学 




















GB/T 22275. 3 一 
2008《 良 好 实验 
室 规范 实施 要 求 
第 3 部 分 : 实 
验 室 供应 商 对 良 








该 标准 规定 了 GLP 原则 下 的 实验 室 供应 商 的 要 求 ， 包 
括 标准 和 合格 评定 计划 、 试 验 系 统 、 动 物 饲 料 、 垫 料 和 
水 、 带 有 放射 性 标记 的 化 学 品 、 计 算 机 系统 ， 应 用 软件 、 
参照 物质 、 仪 器 、 无 菌 材料 、 常 规 试剂 、 清 洁 剂 和 消毒 
剂 、 微 生物 学 检验 需要 的 产品 














好 实验 室 规范 原 
则 的 符合 情况 》 


该 标准 适用 于 GLP 原则 下 对 实验 室 供应 商 的 要 求 





GB/T 22275. 2— 
2008《 良 好 实验 
室 规 范 实施 要 求 
第 2 部 分 : 良 
好 实验 室 规范 研 
究 中 项 目 负 责 人 
的 任务 和 职责 》 











该 标准 规定 了 项 目 负 责 人 的 任务 、 任 命 、 培 训 、 职 责 、 
资质 、 法 律 地 位 

除了 国家 立法 的 明确 第 免 ， 该 标准 所 规定 的 GLP 原则 
适用 于 法 规 所 要 求 的 所 有 非 临床 健康 和 环境 安全 研究 ， 包 
括 医药 、 农 药 、 食 品 添加 剂 与 饲料 添加 剂 、 化 妆 品 、 兽 药 
和 类 似 产 品 的 注册 或 申请 许可 证 ， 以 及 工业 化 学 品 管理 
























































GB/T 22275. 5— 
2008《 良 好 实验 
室 规范 实施 要 求 
第 5 部 分 : 良 
好 实验 室 规范 原 
则 在 短期 研究 中 
的 应 用 》 

















该 标准 规定 了 短期 研究 的 试验 机 构 的 组 织 和 人 员 、 质 量 
保证 计划 、 设 施 、 试 验 系 统 、 试 验 样品 和 参照 物 、 标 准 操 
作 程 序 、 研 究 的 实施 和 研究 结果 的 报告 

除了 国家 立法 的 明确 蔬 免 ,该 标准 所 规定 的 良好 实验 室 
规范 原则 适用 于 法 规 所 要 求 的 所 有 非 临床 健康 和 环境 安全 
人 研究， 包括 医药 、 农 药 、 食 品 添加 剂 与 饲料 添加 剂 、 化 妆 
品 、 兽 药 和 类 似 产 品 的 注册 或 申请 许可 证 ， 以 及 工业 化 学 


品 管理 
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标准 〈 法 律 “法 规 ) 


( 续 ) 
主要 内 容 及 应 用 范围 








该 标准 规定 了 良好 实验 室 规范 (GLP) 的 相关 术语 和 定 
















































































GBT 22278 一 | 义 以 及 主要 技术 规范 ， 包 括 试验 机 构 的 组 织 和 人 员 、 质 量 
2008《 和 良好 实验 | 保证 计划 、 设 施 、 仪 器 、 材 料 、 试 剂 、 试 验 系统 、 试 验 样 
室 规 范 原 则 》 品 和 参照 物 、 标 准 操作 程序 、 研 究 的 实施 、 研 究 结 果 报 

告 、 记 录 和 材料 的 存储 与 保管 

为 使 科学 试验 建筑 设计 符合 适用 、 安 全 、 卫 生 等 方面 的 
基本 要 求 ， 制 定 该 规范 

该 规范 适用 于 自然 科学 研究 机 构 、 工 业 企 业 、 大 专 院 校 

er 等 以 通用 实验 室 为 主 的 新 建 、 改 建 和 扩建 科学 试验 建筑 设 
(科学 实验 室 奸 计 。 其 他 类 同 的 科学 试验 建筑 设计 可 参照 执行 
筑 设 计 规范 》 科学 试验 建筑 设计 必须 贯彻 执行 国家 现行 的 有 关 方 针 政 

策 和 法 规 ， 做 到 技术 先进 、 安 全 可 靠 、 经 济 合理 、 确 保质 
量 、 节 省 能 源 和 符合 环境 保护 的 要 求 

该 规范 规定 了 科学 试验 建筑 包括 试验 用 房 、 辅 助 用 房 、 
公用 设施 等 用 房 的 概念 和 要 求 

该 标准 规定 了 生产 经 营 单位 编制 安全 生产 事故 应 急 预 案 

AQ/T 9002 一 | 的 程序 、 内 容 和 要 素 等 基本 要 求 
2006《 生 产 经 营 | ”该 标准 适用 于 中 华人 民 共和 国 领域 内 从 事 生产 经 营 活 动 





单位 安全 生产 事 























的 单位 

























































































故 应 急 预 案 编 制 | ”生产 经 营 单位 结合 本 单位 的 组 织 结构 、 管 理 模式 、 风 险 
i 种 类 、 生 产 规模 等 特点 ， 可 以 对 应 急 预 案 框架 结构 等 要 素 
进行 调整 
AQ/T 4208 一 
该 标准 规定 了 有 毒 作业 场所 危害 程度 的 分 级 指标 和 方 
YY 适 = 二 恒 害 度 也 已 
所 危害 程度 分 级 》 法 ， 适 用 于 有 毒 作 业 场 所 危害 程度 的 分 级 
CB 18218。 | 。 访 标准 规定 了 辨识 危险 化 学 品 重大 危险 源 的 依据 和 方 
,ww | 法 ， 适 用 于 危险 化 学 品 的 生产 、 使 用 、 储 存 和 经 营 等 各 企 
2009《 和 危险 化 学 Se 
品 重大 危险 源 辩 业 或 组 织 
该 标准 还 规定 了 各 种 危险 化 学 品 的 名 称 和 临界 量 以 及 重 
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( 续 ) 
标准 法律/ 法规) 主要 内 容 及 应 用 范围 
该 标准 给 出 了 在 风险 管理 过 程 中 危害 辨识 、 风 险 评价 和 
风险 控制 的 指南 
Y/T 6631 一 
人 该 标准 适用 于 石油 天 然 气 行业 各 级 组 织 
二 将 人 | 附录 阐明 了 危害 辨识 、 风 险 评价 和 风险 控制 的 基本 原 
SEA 理 和 常规 作法 ， 以 及 开展 危害 辨识 、 风 险 评价 和 风险 控 
7 “| 制 的 必要 性 。 用 人 单位 应 考虑 自身 的 工作 性 质 及 风险 的 
严重 程度 和 复杂 性 ， 使 本 附录 中 描述 的 方法 与 自己 的 需 
要 相 适 应 
HG/T 23001 一 
| ”该 标准 规定 了 化 工 企业 安全 管理 工作 的 内 容 和 要 求 ， 适 
1992《 化 工 企业 安 用 于 化 工 企业 
全 管理 工作 标准 》| ”一 
食品 理化 检测 是 指 采取 化 学 分 析 手 段 和 装置 从 事 食品 品 


GB/T 27404 一 
2008《 实 验 室 质 
量 控制 规范 食 
品 理化 检测 》 

















质 、 安 全 检测 。 











过 程 主要 包括 受理 ! 








请 、 测 试 方法 准备 











和 确认 、 样 品 采 
报告 等 一 系列 过 


集 
下 


程 








= 











主要 适用 于 从 事 食品 质 
(包括 有 效 成 分 、 农 





的、 
= 





从 事 食品 











量 ( 


药 克 


环境 污染 物 等 ) 检测 


E 





和 处 置 、 检 测 过 程控 制 、 结 果 的 确认 、 


包括 感官 和 理化 ) 、 
留 、 食 品 添加 剂 、 
的 食品 理化 检测 实 

















接触 材料 检测 和 








室 可 参考 该 标准 。 该 标准 规定 了 食品 玫 


控 钥 





控制 的 管理 要 求 
保证 要 求 








、 技 术 要 求 、 过 程 


他 领域 的 化 学 检测 实验 





化 检测 实验 室 质量 
要 求 和 结果 的 质量 


该 标准 的 编制 主要 以 GB/T 27025 一 2008 《检测 和 校准 





实验 室 能 

19001 一 2000 
关 国 际 专业 组 织 
用 的 内 容 ， 并 充 
标准 旨 在 规范 、 














27025 一 2008 和 本 专业 领域 质量 控 币 


的 通用 要 求 》 为 基 碍 
《质量 管理 体系 





的 文件 、 国 内 外 行 } 








p 
J， 





分 融合 了 
指导 和 者 











的 





同时 吸收 了 GB/T 


要 求 》 的 内 容 ， 参 考 了 相 
引 标 ; 
国内 相关 实验 室 的 
相关 实验 室 


作 和 专业 文献 中 适 
管理 经 验 。 该 
， 使 其 满足 GB/T 
具体 要 求 


























62 . 简明 食品 检验 工 手 册 
( 续 ) 
标准 法律 /法 规 ) 主要 内 容 及 应 用 范围 
该 标准 规定 了 动物 检疫 实验 室 质量 控制 的 管理 要 求 、 技 


GB/T 27401 一 
2008《 实 验 室 质 
量 控制 规范 动物 
检疫 》 


术 要 求 、 过 程控 制 要 求 和 结 明 


























该 标准 适 
的 实验 室 。 
考 。 





19001 一 2000 
关 国 际 











该 标 
GB/T 27025 


从 事 动 物 疫病 下 
该 标准 的 


专业 组 
用 的 内 容 ， 并 充分 蝇 
准则 在 规范 、 指 导 和 帮助 相关 实验 室 ， 使 其 
的 











究 的 实验 室 











《质量 
织 的 文件 、 
合 了 





国 
国 














内 相关 实验 室 








质量 控制 要 求 

于 从 事 动 物 及 其 动物 产品 中 有 害 生物 体检 疫 
可 将 该 标准 作为 参 
编制 主要 以 GB/T 27025 一 2008 《检测 和 校 
准 实验 室 能 力 的 通用 要 求 》 为 基础 ， 同 日 
管理 体系 要 求 》 的 内 容 ， 
内 外 行业 标准 和 专业 文献 
的 管 


时 吸收 了 GB/T 
并 参考 了 相 
中 适 





理 经 验 


























一 2008 和 本 专业 领域 质量 控制 


满足 
I 具体 要 求 











GB/T 27402 一 
2008《 实 验 室 质 
量 控制 规范 植物 
检疫 》 


植物 检疫 是 指 从 





内 检测 鉴定 、 











隔离 种 植 、 无 害 化 处 型 





有 植物 或 植物 产品 有 害 生物 检测 、 
定 、 评 估 和 处 理 的 实验 室 。 其 过 程 主要 包括 现场 取样 、 
等 。 该 标准 规定 了 植 


鉴 
攻 





物 检 疫 实验 室 质量 控制 的 管理 要 求 、 技 术 要 求 、 检 测 过 程 


控制 要 求 和 结 


本 标准 适用 于 从 事 植物 有 害 生物 检测 、 
度 实验 室 
度 实验 室 不 从 如 


动 的 植物 检 

若 植物 检 
动 ， 如 取样 、 
求 不 适用 





。 该 标准 的 编 





果 质 量 控制 要 求 














鉴定 、 处 理 





等 活 


事 该 标准 包含 的 一 项 或 多 项 活 


隔离 种 植 、 无 害 化 处 理 等 ， 则 有 关 条 款 的 要 





所 主要 以 GB/T 27025 一 2008 《 检 


测 和 校准 实验 室 能 力 的 通用 要 求 》 为 基础 ， 同 时 吸收 了 


GB/T 19001 一 2000 《质量 管 








理 体系 


要 求 》 的 内 容 ， 并 


参考 了 相关 国际 专业 组 织 的 文件 、 国 内 外 行业 标准 和 专业 


文献 中 适用 的 内 容 ， 充 分 融合 了 国内 相关 实验 室 的 管理 





经 验 














该 标准 旨 在 规范 、 指 导 和 帮助 相关 实验 室 ， 使 其 满足 
GB/T 27025 一 2008 和 本 专业 领域 质量 控制 的 具体 要 求 








GB/T 27403 一 
2008《 实 验 室 质 
量 控制 规范 食品 
分 子 生 物 学 检 
测 》 








该 标准 规定 

理 要 求 、 

控制 要 求 
疾 


技术 要 求 、 





了 食品 分 子 生物 学 检测 实验 室 质量 控制 的 


管 











检测 过 程控 制 要 求 和 检测 结果 的 质量 























该 标准 适 
为 主要 手段， 
领域 的 分 子 和 








E 物 学 检测 实验 室 也 可 参照 使 月 


于 从 事 以 分 子 生物 学 技术 ( 如 核酸 技术 等 
以 食品 为 检测 对 象 的 实验 室 质量 控制 。 其 他 





日 
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标准 法律 /法 规 ) 


( 续 ) 
主要 内 容 及 应 用 范围 





GB/T 27405 一 
2008《 实 验 室 质 
量 控制 规范 食品 
微生物 检测 》 





食品 微生物 检测 是 指 按照 一 定 的 检测 程序 和 质量 控制 措 
施 ， 确 定单 位 样品 中 某 种 或 某 类 微生物 的 数量 或 存在 状 
况 。 该 标准 适用 于 从 事 食品 、 食 品 添 加 剂 、 动 物 饲 料 、 食 
品 加 工 机械 、 食 品 包装 以 及 食品 加 工 环境 样品 等 微生物 检 
测 实验 室 的 质量 控制 ， 对 食品 微生物 检测 实验 室 进行 认可 
的 机 构 可 将 该 标准 作为 参考 






























































该 标准 规定 了 食品 微生物 检测 实验 室 的 管理 要 求 、 技 术 
要 求 、 过 程控 制 要 求 、 内 部 质量 控制 和 外 部 质量 评估 的 
该 标准 旨 在 规范 、 指 导 和 帮助 相关 实验 室 ， 使 其 满足 

















GB/T 27025 一 2008 和 本 专业 领域 质量 控制 的 具体 要 求 
建议 相关 实验 室 在 使 用 该 标准 前 ， 应 熟悉 和 掌握 GB/T 
27025 一 2008 的 相关 内 容 




















GB/T 27406 一 
2008《 实 验 室 质 
量 控制 规范 食品 
毒 理 学 检测 》 





食品 毒 理 学 检测 是 指 通 过 毒 理学 的 方法 对 食品 相关 物质 
进行 检测 和 评价 。 食 品 相 关 物 质 可 包括 食品 及 其 原料 、 食 
品 添 加 物质 以 及 可 能 经 食品 摄 和 的 食品 容器 和 包装 材料 物 
质 等 。 其 过 程 主 要 包括 受理 申请 、 试 验 系统 准备 、 样 品 采 
集运 送 保存 、 样 品 的 处 理 和 检验 、 结 果 的 解释 与 报告 ， 以 
及 提出 建议 、 提 供 咨询 等 。 该 标准 主要 适用 于 食品 毒 理 学 
安全 性 评价 专业 领域 ， 也 可 作为 其 他 毒 理学 检测 领域 类 似 
工作 的 参考 。 此 外 ， 对 食品 毒 理 学 检测 实验 室 能 力 进 行 评 
价 、 认 可 的 机 构 也 可 将 该 标准 作为 其 工作 的 基础 。 该 标准 
规定 了 食品 毒 理 学 检测 实验 室 质量 控制 的 管理 要 求 、 技 术 
要 求 、 过 程控 制 要 求 和 结果 质量 控制 要 求 。 该 标准 包括 食 
品 毒 理 学 检测 实验 室 从 受理 申请 、 样 品 采 集 、 样 品 的 处 理 
及 样品 检验 到 出 具 检 验 报告 、 解 释 结 果 及 提出 建议 全 过 程 
的 质量 控制 要 求 

该 标准 适用 于 食品 毒 理学 检测 实验 室 ， 也 可 供 其 他 专业 
毒 理学 检测 实验 室 参 考 使 用 

该 标准 旨 在 规范 、 指 导 和 帮助 相关 实验 室 ， 使 其 满足 
CGB/T 27025 一 2008 和 本 专业 领域 质量 控制 的 具体 要 求 








































































































NY/T 1386 一 
2007《 农 药理 化 
分 析 良 好 实验 室 
规范 准则 》 








该 标准 规定 了 农药 理化 分 析 实 验 室 应 遵从 的 良好 实验 室 
规范 准则 

该 标准 适用 于 为 向 农药 登记 管理 部 门 提供 所 需 产 品 的 理 
化 数据 而 开展 的 试验 
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标准 法律 /法 规 ) 


( 续 ) 
主要 内 容 及 应 用 范围 





该 标准 规定 了 兽药 残留 实验 室 质 量 控制 的 管理 要 求 、 技 




















































































































NY/T 1896 一 | 术 要 求 、 过 程控 制 要 求 、 检 测 与 检测 方法 要 求 和 结果 的 质 
2010《 兽 药 残留 | 量 保证 要 求 
实验 室 质量 控制 该 标准 适用 于 从 事 动 物性 产品 中 兽药 (包括 有 毒 有 害 
规范 》 化 学 品 ) 残留 检测 实验 室 的 质量 控制 。 兽 药 残 留 研 究 室 
可 参照 使 用 
A pe 该 标准 规定 了 兽医 实验 室 生物 安全 管理 的 术语 和 定义 、 
2010 《兽医 实验 生物 安全 管理 体系 建立 和 运行 的 基本 要 求 、 应 急 处 置 预案 
“| 编制 原则 、 安 全 保卫 、 生 物 安全 报告 、 持 续 改进 的 基本 
室 生 物 安 全 要 求 要 求 
通 贝 
0 该 标准 适用 于 中 华人 民 共 和 国境 内 一 切 兽医 实验 室 
SN/T 1193— 该 标准 规定 了 转基因 产品 检测 实验 室 总 体 要 求 、 质 量 控 
2003《 基 因 检 验 | 制 和 质量 保证 
实验 室 技 术 要 求 》 该 标准 适用 于 转基因 产品 检验 实验 室 的 建设 和 质量 控制 
SN/T 3092 一 | ”该 标准 规定 了 由 危险 化 学 品 引发 的 重大 公共 安全 事件 处 
2012《 实 验 室 应 | 置 中 实验 室 应 具备 的 检测 能 力 等 条 件 
对 公共 安全 事件 该 标准 适用 于 各 级 出 和 人 境 检验 机 构 在 出 人 境 和 危险 化 学 品 
能 力 规范 》 引发 的 重大 公共 安全 事件 应 急 检 测 中 试验 的 能 力 确认 
SN/T 2294. 4 一 


2011《 检 验 检疫 





实验 室 管理 第 
4 部分: 事故 处 
理 规程 》 











该 标准 规定 了 实验 室 事 故 处 理 对 象 、 内 容 、 程 序 及 处 置 
该 标准 适用 于 实验 室 可 能 发 生 事故 的 预防 和 处 理 



































2. 食品 企业 实验 室 标 识 管理 相关 的 标准 

食品 企业 实验 室 管理 的 标准 化 需要 实验 室 有 严格 的 标识 管理 。 与 
之 相关 的 法 律 、 法 规 和 标准 ， 以 及 类 似 行业 的 标准 见 表 1-2-4， 供 广大 
食品 实验 室 检 验 人 员 查阅 、 参 考 。 
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表 1-2-4 食品 企业 实验 室 标 识 管理 相关 的 标准 


标准 法律 /法 规 ) 





GB 2894 一 2008 








主要 内 容 及 应 用 范围 
该 标准 规定 了 传递 安全 信息 的 标志 及 其 设置 、 使 用 的 
原则 
该 标准 适用 于 公共 场所 、 工 业 企业 、 建 筑 工 地 和 其 他 有 
































《安全 标志 及 划 
使 用 导 则 》 























必要 提醒 人 们 注意 安全 的 场所 
该 标准 对 《安全 标志 》 (GB 2894 一 1996) 、《 安 全 标志 
使 用 导 则 》 (GB 16179 一 1996) 和 《激光 安全 标志 》 (GB 
18217 一 2000) 进行 合并 、 修 订 























GB 15258— 
2009《 化 学 品 安 
全 标签 编写 规 
定 》 


该 标准 规定 了 化 学 品 安全 标签 的 术语 和 定义 、 标 签 内 
容 、 制 作 和 使 用 要 求 

该 标准 适用 于 化 学 品 安全 标签 的 编写 、 制 作 与 适用 。 产 
品 安全 标签 另 有 标准 规定 的 ， 例 如 农药 、 气 瓶 等 ， 按 其 标 
准 执行 














《全 球 化 学 品 
统一 分 类 和 标签 
制度 》(GHS) 


按 危险 类 型 对 化 学 品 进行 分 类 ， 并 就 统一 危险 公示 要 素 
(包括 标签 和 安全 数据 单 ) 提出 了 建议 

GHS 旨 在 确保 提供 信息 ， 说 明 化 学 品 的 物理 危险 和 和 急 
性 毒性 ， 以 便 加 强化 学 品 的 处 理 、 运 输 和 使 用 过 程 中 的 人 
类 健康 和 环境 保护 
GHS 还 为 国家 、 
的 统一 提供 了 基础 















































区 域 和 世界 各 地 的 化 学 品 规则 和 条 例 
































GB 190 一 2009 | ”该 标准 规定 了 危险 货物 包装 图 示 标 志 (以 下 简称 标志 ) 
《危险 货物 包装 | 的 分 类 图 形 、 尺 寸 、 颜 色 及 使 用 方法 等 
标志 》 该 标准 适用 于 危险 货物 的 运输 包装 

《消毒 产品 标 为 加 强 消 毒 产品 标签 和 说 明 书 的 监督 管理 ， 根 据 《 中 
签 说 明 书 管理 规 华人 民 共 和 国 传染 病 防治 法 》 和 《消毒 管理 办 法 》 的 有 


范 》 (2005 年 版 ) 











关 规 定 ， 特 制定 该 规范 。 该 规范 适用 于 在 我 国境 内 生产 、 
经 营 或 使 用 的 进口 和 国产 消毒 产品 标签 和 说 明 书 


i 



































GB/T 2893. 1— 
2004《 图 形 符号 

安全 色 和 安全 
标志 第 1 部 分 : 
工作 场所 和 公共 
区 域 中 安全 标志 
的 设计 原则 》 














该 标准 确立 了 用 于 工作 场所 和 公共 区 域 中 的 安全 标志 的 
安全 识别 色 和 设计 原则 ， 以 便 预 防 事故 、 防 止 火灾 、 传 递 
危险 信息 以 及 紧急 玻 散 等 。 该 标准 也 确立 了 在 指定 含有 安 
全 标志 的 标准 时 所 适用 的 基本 原则 

该 标准 适用 于 工作 场所 及 可 能 引起 与 安全 相关 问题 的 所 
有 地 点 和 地 段 。 该 标准 不 适用 于 铁路 、 公 路 、 河 流 、 海 运 
以 及 空中 交通 的 导向 信号 装置 ， 总 之 ， 不 适用 于 那些 允许 
有 不 同 规则 的 领域 
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标准 法律 /法 规 ) 


主要 内 容 及 应 用 范围 





GB/AT 5465. 2 一 
























































2008《 电 气 设备 | 该 标准 规定 了 电气 设备 用 图 形 符号 及 其 名 称 、 含 义 和 应 
用 图 形 符号 第 2| 用 范围 
部 分 : 图 形 符号 》 
CGB/T 10001. 1— 
该 标准 规定 了 信息 载体 中 使 用 的 通用 公共 信息 图 形 符号 





2012 《公共 信 息 
图 形 符号 第 1 
部 分 : 通用 符号 》 











及 其 应 用 原则 











该 标准 中 规定 的 图 形 符号 适用 于 公共 场所 及 相关 设施 








GB/T 15565. 1 一 
2008《 图 形 符号 
术语 第 1 部 分 : 
通用 》 
GB/T 15565. 2— 
2008 《图 形 符号 
术语 第 2 部 分 : 
标志 及 导向 系统 》 








图 形 符号 的 基本 术语 及 
第 2 部 分 规定 了 标志 及 导向 系统 的 基本 术语 及 其 定义 ， 














第 1 部 分 规定 了 图 形 符号 的 基本 术语 及 其 定义 ， 适 用 于 











定义 


适用 于 标志 、 导 向 系统 及 相关 领域 





























GB/T 16273. 8 一 


该 标准 规定 了 用 于 各 种 办 公设 备 上 的 通用 图 形 符号 





2010《 设 备用 
形 符号 第 8 部 
分 : 办 公设 备 通 
用 符号 》 








该 标准 适用 于 计算 机 、 打 印 机 、 复 印 机 、 电 话 等 办 公设 
备 ， 用 于 办 公设 备 的 操作 控制 器 、 指 示 器 及 连接 插口 ， 表 





明 办 公设 备 的 特征 、 操 作 j 





办 公设 备 相关 的 文件 ， 如 使 用 说 明 书 等 








章 示 、 功 能 状况 等 ， 也 适用 于 与 





GB/T 5465. 2 一 
2008《 电 气 设备 
用 图 形 符号 ”第 
部 分 ， 图形 符号 》 











该 标准 是 GB/T 5465 的 第 二 部 分 ， 等 同 采用 IEC60417DB: 
20007， 是 对 GBZT 5465. 2 一 1996 的 修订 

















该 标准 规定 了 电气 设备 月 


























昌 图 形 符号 及 其 名 称 、 


含义 和 应 





GB 16483 一 
2008《 化 学 品 安 
全 技术 说 明 书 
内 容 和 项 目 顺序 》 








该 标准 规定 了 化 学 品 安全 技术 说 明寺 


内 容 和 通用 形式 
该 标准 适用 于 化 








际 样 例 


oa 口 了 
等 bn 女 


该 标准 既 不 规定 SDS 的 固 





全 技术 说 明 书 的 编制 
定格 式 ， 也 不 提供 SDS 的 实 





和 (SDS) 的 结构 
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3. 食品 企业 实验 室 电气 设备 管理 相关 的 标准 

现在 的 食品 企业 实验 室 仪器 设备 大 量 增 加 ， 许 多 企业 实验 室 拥有 
高 效 液 相 色谱 仪 、 气 相 色谱 仪 、 气 相 色谱 联 用 仪 、 液 相 / 质 谱 联 用 仪 、 
高 效 毛 细 管 电泳 仪 、 傅 里 叶 红 外 分 光 光 度 计 、 紫 外 分 光 光 度 计 、 荧 光 
分 光 光 度 计 、 原 子 吸收 分 光 光 度 计 、 氨 基 酸 分 析 仪 、 薄 层 扫 描 仪 、 自 
动 旋光 仪 以 及 各 种 快速 分 析 仪 等 大 型 精密 仪器 ， 和 与 这 些 设备 相配 套 
的 电线 、 插 座 一 起 共同 构成 了 安全 隐患 。 食 品 企业 实验 室 的 布线 过 
程 、 仪 器 的 购买 和 使 用 过 程 、 仪 器 日 常 维护 和 检修 过 程 ， 严 控 实 验 室 
电线 、 插 座 、 开 关 等 仪器 配套 设施 质量 、 配 置 充足 、 有 效 的 安全 防护 
设施 是 非常 重要 的 。 与 之 相关 的 法 律 、 法 规 和 标准 以 及 类 似 行业 的 标 
准 见 表 1-2-5 供 广 大 食品 实验 室 检 验 人 员 查 阅 、 参 考 。 

表 工 25 ”食品 企业 实验 室 电 气 设备 管理 相关 的 标准 







































































标准 法律 /法 规 ) 主要 内 容 及 应 用 范围 
GB 4793. 1 一 | ”该 部 分 规定 了 对 其 适用 范围 内 的 所 有 设备 均 能 普遍 适 









































2007《 测 量 、 控 | 的 通用 安全 要 求 。 对 于 特定 类 型 的 设备 ， 这 些 普遍 适用 的 
制 和 实验 室 用 电 | 通用 安全 要 求 要 用 GB4793 的 其 他 部 分 的 一 条 或 一 条 以 上 
气 设备 的 安全 要 | 的 特殊 要 求 来 补充 或 修改 
求 第 1 部 分 : GB 4793 的 其 他 部 分 的 特殊 要 求 必须 结合 该 部 分 的 通 
通用 要 求 》 要 求 一 起 阅读 


































































































GB 4793.3 一 | ”该 部 分 适用 于 机 械 混合 和 搅拌 的 电动 实验 室 设 备 及 其 附 
2008《 测 量 、 控 制 | 件 。 其 机 械 能 量 影响 材料 和 附件 的 形状 、 大 小 和 均匀 性 。 
和 实验 室 用 电气 设 | 这 种 设备 可 包括 加 热 装 置 ， 包 括 该 类 设备 的 防 电击 、 防 机 
备 的 安全 要 求 第 | 械 危 险 、 耐 机 械 冲击 和 撞击 、 防 止 火 焰 草 延 、 设 备 的 温度 
3 部 分 : 实验 室 用 | 限 值 和 耐 热 、 防 流体 危险 、 防 辐射 (包括 激光 源 ) 、 声 压 
混合 和 搅拌 设备 的 | 力 和 超声 压力 、 防 气体 释放 、 爆 炸 和 内 爆 的 防护 、 元 器 






































特殊 要 求 》 件 、 利 用 联 锁 装 置 的 保护 等 要 求 
GB 4793.6 一 | ”该 部 分 仅 适 用 于 材料 加 热 用 实验 室 电气 设备 ， 材 料 加 热 
2008《 测 量 、 控 | 是 设备 唯一 的 或 若干 功能 之 















































制 和 实验 室 用 电 | ”该 部 分 是 对 GB 4793. 6 一 2001《 测 量 、 控 制 和 实验 室 
气 设备 的 安全 要 求 电气 设备 的 安全 ”实验 室 用 材料 加 热 设 备 的 特殊 要 求 》 
第 6 部 分 : 实验 | (IEC 61010 一 2 一 010 ，1992，IDT) 的 修订 

室 用 材料 加 热 设 备 | ”该 部 分 必须 结合 GB 4793. 1 一 2007《 测 量 、 控 制 和 实验 室 
的 特殊 要 求 》 用 电气 设备 的 安全 要 求 ”第 1 部 分 : 通用 要 求 》 一 起 使 用 































































































.68 . 简明 食品 检验 工 手册 
( 续 ) 
标准 (法 律 /法 规 ) 主要 内 容 及 应 用 范围 
a pe 该 部 分 适用 于 电动 实验 室 离心 机 ， 包 括 试验 、 标 记 和 文 
制 和 实验 室 用 电 | 件 、 防 电击 、 防 机 械 危 险 、 硬 机 械 冲 击 和 碰撞 、 防 止 火焰 
下 蔓延 、 设 备 的 温度 限 值 和 耐 热 、 防 流体 危险 、 防 包括 激光 
气 设 备 的 安全 要 


求 第 7 部 分 : 
实验 室 用 离心 机 
的 特殊 要 求 》 














源 在 内 的 辐射 、 声 压力 和 超声 压力 、 防 气体 释放 、 爆 炸 和 
内 列 的 防护 、 元 器 件 、 利 用 联 锁 装置 的 保护 、 试 验 和 测量 














A 


设备 的 安全 要 求 





GB 4793. 8 一 
2008《 测 量 、 控 
制 和 实验 室 用 电 
气 设备 的 安全 要 
求 ”第 2-042 部 
分 : 使 用 有 毒气 
体 处 理 医 用 材料 
及 供 实验 室 用 的 
压力 灭 菌 器 和 灰 
菌 器 的 专用 要 求 》 





























该 标准 由 两 部 分 组 成 ， 第 1 部 分 为 通 月 





要求 ， 第 2 部 分 


为 各 产品 的 专用 安全 要 求 。 该 标准 是 必需 的 ， 因 为 使 用 有 





毒气 体 实现 功能 的 设备 特殊 注意 事项 需 


要 


给 出 说 明 ， 以 描 


述 设备 的 特性 。 这 些 设备 的 结构 中 有 许多 潜在 的 危险 零 部 
件 ， 有 不 同 的 安全 要 求 ， 比 如 测试 、 标 记 和 文件 、 防 电 





击 、 防 机 械 危 险 、 耐 机 械 冲 击 和 碰撞 、 








设备 温度 限制 、 防 
止 火焰 蔓延 、 耐 温 、 防 液体 危险 、 防 包括 激光 源 在 内 的 辐 


射 、 声 压力 和 超声 压力 、 防 气体 释放 、 爆 炸 和 炸 裂 、 元 器 
件 、 利 用 联 锁 装 置 的 保护 、 测 量 电路 等 要 求 





GB 50311 一 
2007《 综 合 布线 
系统 工程 设计 规 
范 》 











该 规范 适用 于 新 建 、 扩 建 、 改 建 建筑 与 建筑 群 综合 布线 








系统 工程 设 i 


十 。 该 规范 包括 术语 和 符号 、 


系统 设计 、 系 统 


构成 、 系 统 配 置 设计 要 求 、 系 统 指标 、 安 装 工艺 要 求 、 电 


气 防护 及 接地 要 求 、 防 火 等 设计 要 求 





HG/T 20675 一 
1990《 化 工 企 业 
静电 接地 设计 规 
程 》 














该 规程 适用 于 化 工 企 业 、 工 厂 的 静电 接地 设计 








化 工 企业 的 防 静 电 设计 ， 应 由 














2 


设备 、 电 气 等 

















专业 相互 配合 ,综合 考虑 ， 并 采取 下 列 防止 静电 危害 的 措施 : 








生产 过 程 中 尽量 少 产 生 静 电荷 
泄漏 和 导 走 静电 荷 

(3) 中 和 物体 上 积聚 着 的 静电 荷 
(4) 屏蔽 带 静 电 的 物体 
(5) 使 物体 内 外 表面 光滑 和 无 棱角 


(1) 
(2) 



































静电 接地 的 主要 作用 是 泄漏 和 导 走 带电 物体 上 的 静电 
荷 。 静 电 接 地 连接 系统 是 补 电 接 地 中 的 一 个 重要 环节 。 该 
规程 对 化 工 企业 静电 接地 连接 系统 的 设计 技术 要 求 作 了 具 
体 规定 ， 而 对 增 泄 措 施 、 静 置 时 间 、 空 气 增 湿 和 地 坪 导电 























等 ， 仅 作 了 原则 性 规定 
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( 续 ) 
标准 《法 律 /法规 ) 主要 内 容 及 应 用 范围 
WA 23003 。 | 该 标准 规定 了 在 化 工 生产 过 程 中 ， 为 防止 吏 电 引起 火 
3 一 | 灾 、 爆 炸 和 伤亡 事故 ， 对 防 静 电 设施 (措施 ) 进行 安全 
1992《 化 工 企 业 人 可 的 技术 要 求 p 
静电 安全 检查 规 | 检查 的 技术 要 求 和 内 容 
在 规 | 该 标准 适用 于 化 工 生产 中 易 产生 静电 积累 的 易 燃 易 爆 岗 
位 (场所 ) 
该 标准 描述 了 静电 放电 与 引 燃 ， 规 定 了 欧 电 防护 措施 、 
CB 12158 | 静电 危害 的 安全 界限 及 静电 事故 的 分 析 和 确定 
2006《 防 止 静电 | ”该 标准 适用 于 存在 静电 引 燃 ( 爆 ) 等 静电 危害 场所 的 
事故 通用 导 则 》 | 设计 和 管理 。 其 他 的 静电 危害 ( 如 静电 干扰 、 静 电 损 坏 
电子 元 件 ) 可 以 参考 本 标准 的 有 关 条 款 
4. 食品 企业 实验 室 防 火 、 防 雷 、 防 爆 管 理 相关 的 标准 


食品 企业 实验 室 里 集中 











P 了 大 量 的 仪器 设备 、 化 学 药品 及 易 燃 易 爆 


物质 。 点 火 源 与 助燃 物 在 食品 企业 实验 室内 也 大 量 存在 。 当 这 三 者 同 














时 具备 时 ,试验 拱 术 人 员 操 作 时 如 遇 








爆 














RR 稍 有 不 慎 ， 就 有 可 能 引起 火灾 、 
在 等 事故 ， 造 成 人 员 伤 亡 、 设 备 破坏 和 财产 损失 。 实 验 室 人 员 熟 知 


大 量 气 、 固 、 液 态 燃 烧 物 质 的 燃烧 特性 ， 熟悉 其 灭火 方式 非常 重要 ， 





熟知 食品 企业 实验 室 雷电 引发 火灾 的 原因 、 爆 炸 寻 





应 急 啊 应 的 方式 也 非常 重要 。 与 之 相关 的 法 得 


























有 故 产 生 的 原 
EE、 法 规 和 标准 以 及 类 似 








因 以 及 


行业 的 标准 见 表 1-2-6， 供 广大 食品 实验 室 检验 人 员 查阅 、 参 考 。 
表 1-2-6 食品 企业 实验 室 防火 、 防 雷 、 防 爆 管理 相关 的 标准 




































































标准 (法 律 /法 规 ) 主要 内 容 及 应 用 范围 
《中 华人 民 共和 国 消防 法 》 是 为 了 预防 火灾 和 减少 火 
灾 危 害 ， 加 强 应 急救 援 工作 ， 保 护 人 身 、 财 产 安 全 ， 维 护 
《中 华人 民 共 | 公共 安全 ， 所 制定 的 法 律 规范 
和 国 消防 法 》 《中 华人 民 共和 国 消防 法 》 自 2009 年 5 月 1 日 起 施行 。 
著 内 容 包 括 总 则 、 火 灾 预 防 、 消 防 组 织 、 灭 火 救援 、 监 叔 
检查 、 法 律 责 任 、 附 则 ， 共 7 音 74 条 
(中 华人 民 共 | 为 了 加 强 安全 生产 监督 管理 ， 防 止 和 减少 生产 安全 事 
Ex 二 本 各 全 、 0 ~ 2 
和 国安 全 竺 省 法 》| 故 ， 保 障 人 民 群 众生 命 和 财产 安全 ， 促 进 经 济 发 展 ， 制 定 








该 法 
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标准 法律 /法 规 ) 


主要 内 容 及 应 用 范围 


( 续 ) 





GB 20582— 
2006《 化 学 品 分 
类 、 和 警示 标签 和 
警示 性 说 明 安全 
规范 易 燃 固体 》 


该 标准 规定 了 易 燃 固体 的 术语 和 定义 、 分 类 、 判 定 流程 











和 指导 、 类 别 和 和 警示 标签 、 类 别 和 标签 要 素 上 
性 说 明 的 一 般 规 定 














的 配置 及 警示 


该 标准 适用 于 易 燃 固体 按 联 合 国 《 化 学 品 分 类 及 标记 
全 球 协调 制度 》 所 作 的 危险 性 分 类 、 和 警示 标签 和 警示 性 











说 明 





GB 20585— 
2006《 化 学 品 

类 、 警 示 标 签 和 
警示 性 说 明 安 全 
规范 “自燃 液体 》 


该 标准 规定 了 自燃 液体 的 术语 和 定义 、 分 类 、 判 断 流程 





和 指导 、 类 别 和 和 警示 标签 、 类 别 和 标签 要 素 上 
性 说 明 的 一 般 规定 





的 配置 及 警示 


该 标准 适用 于 自燃 液体 按 联合 国 《化 学 品 分 类 及 标记 
全 球 协调 制度 》 所 作 的 危险 性 分 类 、 和 警示 标签 和 警示 性 











说 明 





CB 20586 一 
2006《 化 学 品 分 
类 、 警 示 标 签 和 


该 标准 规定 了 自燃 固体 的 术语 和 定义 、 分 类 、 判 定 流程 
和 指导 、 类 别 和 和 警示 标签 、 类 别 和 标签 要 素 的 配置 及 警示 




















警示 性 说 明 安 全 | 性 说 明 的 一 般 规定 
规范 ”自燃 固体 》 
GB 20587 一 | ”该 标准 规定 了 遇 水 放出 易 燃 气体 的 术语 和 定义 、 分 类 、 


2006《 化 学 品 分 
类 、 警 示 标 签 和 
警示 性 说 明 安 全 
规范 遇 水 放出 
易 燃 气体 的 物质 》 


判定 流程 和 指导 、 类 别 和 警示 标签 、 类 别 和 标签 要 素 的 配 


置 及 警示 性 说 明 的 一 般 规定 





该 标准 适用 于 遇 水 放出 易 燃 气体 按 联合 国 《化 学 品 分 
类 及 标记 全 球 协调 制度 》 所 作 的 危险 性 分 类 、 和 警示 标签 


和 和 警示 性 说 明 





CB 20577 一 
2006《 化 学 品 分 
类 、 警 示 标 签 和 








该 标准 规定 了 易 燃 气体 的 术语 和 定义 、 分 类 、 判 定 流程 
和 指导 、 类 别 和 和 警示 标签 、 类 别 和 标签 要 素 的 配置 及 警示 














性 说 明 的 一 般 规定 





警示 性 说 明 安全 
规范 易 燃 气体 》 








该 标准 适用 于 易 燃 气体 按 联 合 国 《 化 学 品 分 类 及 标记 全 球 
协调 制度 》 所作 的 危险 性 分 类 、 和 警示 标签 和 警示 性 说 明 

















AQ 3022—2008 
《化 学 品 生产 单 
位 动 火 作业 安全 
规范 》 








该 标准 规定 了 化 学 品 生产 单位 动 火 作业 分 级 、 动 火 作业 
安全 防火 要 求 、 动 火 分 析 及 合格 标准 、 职 责 要 求 及 动 火 安 


全 作业 证 的 管理 











该 标准 适用 于 化 学 品 生产 单位 禁 火 区 的 动 火 作 业 








该 标准 不 适用 于 化 学 品 生产 单位 的 固定 动 火 区 作业 和 固 











定 用 火 作 业 
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( 续 ) 
标准 法律/ 法规) 主要 内 容 及 应 用 范围 
为 了 防止 和 减少 建筑 火灾 危害 ， 保 护 人 身 和 财产 安全 ， 
制定 该 规范 
CB 50016 。 建筑 防火 设计 应 遵循 国家 的 有 关 方针 政策 和 国家 现行 有 
2011 《建筑 设计 | 关 标 准 的 规定 ， 包 括 厂房 和 仓库 ， 甲 、 乙 、 丙 类 液体 ， 气 
号 火 庆 有 9 体 储 通 〈 区 ) 和 可 燃 材 料 堆 ， 民 用 建筑 ， 建 筑 构 造 ， 消 
防 救援 设施 ， 消 防 设施 的 设置 场所 ， 消 防 给 水 系统 设计 要 
求 ， 防 烟 和 排 烟 系统 设计 要 求 ， 采 暖 ， 通 风 和 空气 调节 ， 
电气 ， 木 结构 建筑 ， 城 市 交通 隧道 等 方面 的 要 求 
CB 20579。 | 该 标准 规定 了 氧化 性 气体 的 术语 和 定义 、 分 类 、 判 定 流 


2006《 化 学 品 分 
类 、 警 示 标 签 和 
警示 性 说 明 安 全 
规范 易 燃 液体 》 


程 和 指导 、 类 别 和 和 警示 标签 要 素 的 配置 及 和 警示 性 说 明 的 一 


般 规 定 














该 标准 适用 于 氧化 性 气体 按 联合 





国 《化 学 品 分 类 及 标 


记 全 球 协 调制 度 》 所 作 的 危险 性 分 类 、 和 警示 标签 和 警示 


性 说 明 





GB 50057 一 
2010《 建 筑 物 防 
雷 设计 规范 》 


为 使 建筑 物 防 雷 设计 
雷击 建筑 物 而 产生 的 人 身 











或 减少 














因地制宜 地 








和 电磁 脉冲 引发 的 电气 


采取 防 雷 措施 ， 防 止 
伤亡 和 文物 、 财 产 损 
和 电子 系统 损坏 或 错 





误 运行 ， 做 到 安全 可 靠 、 技 术 先 进 、 经 济 合 理 ， 制 定 该 





规范 。 该 规范 适用 于 新 建 、 扩 建 、 


设计 








改建 建筑 物 的 防 雷 





GB 20578 一 
2006《 化 学 品 
类 、 警 示 标 签 和 
警示 性 说 明 安 全 
规范 ” 易 燃 气 溶 


该 标准 规定 J 





易 燃 气 溶胶 的 术语 入 


程 和 指导 、 类 别 和 警示 标签 、 类 别 和 有 
示 性 说 明 的 一 般 规 定 








该 标准 适用 于 易 燃 气 溶胶 按 联 合 
记 全 球 协 调制 度 》 所 作 的 危险 性 分 类 、 警 示 标 签 和 警示 





定义、 分 类 、 判 断 流 
1 标签 要 素 的 配置 及 警 





国 《 化 学 品 分 类 及 标 








胶 》 性 说 明 
GB 20581 一 | 该 标准 规定 了 易 燃 液体 的 术语 和 定义 、 分 类 、 判 断 流程 
2006《 化 学 品 分 | 和 指导 、 类 别 和 警示 标签 、 类 别 和 标签 要 素 的 配置 及 警示 


类 、 和 警示 标签 和 








性 说 明 的 一 般 规定 

















警示 性 说 明 安 全 | ”该 标 ; 
规范 易 燃 液 


体 》 











作 适 用 于 易 燃 液体 按 联合 国 





《化 学 品 分 类 及 标记 


全 球 协 调制 度 》 所 作 的 危险 性 分 类 、 和 警示 标签 和 警示 性 


说 明 
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标准 法律/ 法 规 ) 


( 续 ) 


主要 内 容 及 应 用 范围 





GB 20583 一 2006 
《化 学 品 分 类 、 警 
示 标 签 和 警示 性 说 
明 安 全 规范 自 反 
应 物质 》 


该 标准 规 


程 和 指导 、 类 别 和 警示 标签 、 


定 了 自 反应 物质 的 术语 和 定义 、 





分 类 、 判 断 流 
类 别 和 标签 要 素 的 配置 及 警 


示 性 说 明 的 一 般 规定 








该 标准 适用 于 自 
记 全 球 协调 制度 》 
性 说 明 





反应 物质 按 联合 国 《化 学 品 分 类 及 标 
所 作 的 危险 性 分 类 、 和 警示 标签 和 警示 





GB 20584 一 
2006《 化 学 品 分 
类 、 和 警示 标签 和 
警示 性 说 明 安全 
规范 自 热 物 质 》 


人 的 术语 和 定义 、 分 类 、 判 断 流程 
指导 、 类 别 和 警示 标签 、 类 别 和 标签 要 素 的 配置 及 警示 


的 一 般 规定 
该 标准 适用 于 自 











热 物质 按 联合 国 





《化 学 品 分 类 及 标记 





全 球 协调 制度 》 所 作 的 危险 性 分 类 、 和 警示 标签 和 警示 人 性 


说 明 





CB 20580 一 
2006《 化 学 品 分 
类 、 和 警示 标签 和 





规定 了 
类 另 


该 标准 
程 和 指导 、 
示 性 说 9 


ee 


和 

















玉 力 下 气体 的 术语 和 定义 、 


的 一 般 规定 


分 类 、 判 定 流 
警示 标签 、 类 别 和 标签 要 素 的 配置 及 警 


在 





警示 性 说 明 安 全 
规范 “压力 下 气 
体 》 








性 的 化 学 品 。 











法 规 和 标准 以 及 类 似 


员 查 阅 、 参 考 。 


企业 实 


等 事故 。 化 学 品 


该 标准 适用 于 压力 下 气体 按 联合 国 《 化 学 品 分 类 及 标 


记 全 球 协调 制度 》 
性 说 明 


验 





因素 是 时 


所 作 的 危险 性 分 类 、 和 警示 标签 和 警示 


ni te 

一 个 小 型 的 化 学 污染 
rn de 、 腐 
乡 响 食品 企业 实验 室 安全 的 主要 


产 ， 经 常 使 用 各 种 有 毒 或 





因素 。 本 





业 实 验 室 人 员 熟 知 食品 企业 实验 室 各 种 有 毒 有 害 化 学 品 的 分 类 ， 











知 其 化 学 性 质 以 及 应 急 响应 的 方式 是 非常 重要 的 。 a 
行业 的 标准 见 表 1-2-7， 供 广大 食品 实验 室 检 验 人 
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表 1-2-7 食品 企业 实验 室 化 学 品 管理 相关 的 标准 
主要 内 容 及 应 用 范围 


标准 法律 /法 规 ) 





GB 13690 一 
2009《 化 学 品 分 


类 和 危险 性 公示 
通则 》 


该 标准 规定 














六 有关 GHS 的 化 学 品 分 类 及 其 危险 公示 。 


该 标准 适用 于 化 学 品 分 类 及 其 危险 公示 以 及 化 学 品 生产 场 





所 和 消费 品 的 标志 

该 标准 规定 了 常 
特性 ， 
危险 性 类 别 、 


























危险 化 学 品 的 分 类 、 和 危险 标志 及 危险 
还 对 1074 种 常用 危险 化 学 品 进行 了 分 类 ， 


规定 了 























该 标准 适用 于 常用 危险 化 学 品 的 4 
输 ， 也 适用 于 其 他 化 学 品 


























、 使 用 、 储 存 和 运 





EJ 





GB/T 27404 一 
2008《 实 验 室 质 
量 控制 规范 食 
品 理化 检测 》 


该 标准 规定 了 食品 理化 检测 实验 





室 质量 控 制 的 管理 要 














、 过 程控 制 要 求 和 结果 的 质量 保证 要 求 








该 标准 适用 于 从 事 食品 质量 (包括 感官 和 理化 ) 、 化 学 


物质 (包括 有 效 成 分 、 农 兽药 残留 、 





食品 添加 剂 、 重 金属 


: 境 污染 物 等 ， 检测 的 食品 理化 检测 实验 室 的 质量 



































































































































控制 。 其 他 学 科 领 域 的 化 学 检测 实验 室 也 可 参照 使 用 

HG/T 23002 一 | ”该 标准 规定 了 化 工 企 业 安 全 处 ( 科 、 股 ) 的 基础 工作 
1992《 化 工 企 业 | 内 容 和 要 求 
安全 处 ( 科 ) 该 标准 适用 于 化 工 企 业 各 专职 安全 工作 者 。 化 工 院 校 和 
作 标 准 》 科研 单位 的 化 工 生产 试验 厂 ( 车间) 也 可 参照 该 标准 执行 

ET 该 标准 规定 了 单 成 分 物质 、 多 成 分 物质 和 未 知 或 可 变 组 
2009《 化 学 品 ， 分 物质 、 复 杂 反 应 产物 或 生物 材料 物质 的 身份 鉴别 要 求 
别 指南 》 该 标准 规定 了 单 成 分 物质 、 多 成 分 物质 和 未 知 或 可 变 组 

分 物质 、 复 杂 反 应 产物 或 生物 材料 物质 

GB 20588 一 | ”该 标准 规定 了 金属 腐蚀 物 的 术语 和 定义 、 分 类 、 判 定 流 
2006《 化 学 品 分 | 程 和 指导 、 类 别 和 警示 标签 、 类 别 和 标签 要 素 的 配置 及 警 
类 、 和 警示 标签 和 | 示 性 说 明 的 一 般 规 定 
警示 性 说 明 安 全 | ”该 标准 适用 于 金属 腐蚀 物 按 联合 国 《 化 学 品 分 类 及 标 
规范 ”金属 腐蚀 | 记 全 球 协调 制度 》 所 作 的 危险 性 分 类 、 警 示 标 签 和 警示 
物 》 性 说 明 

oh 2 该 标准 规定 了 氧化 性 液体 的 术语 和 定义 、 分 类 、 判 定 流 
《化 学 品 分 类 、 警 程 和 指导 、 类 别 和 警示 标签 、 类 别 和 标签 要 素 的 配置 及 警 
示 标签 和 警示 性 说 示 性 说 明 的 一 般 规定 
明 安全 规范 氧化 该 标准 适用 于 氧化 性 液体 按 联合 国 《化 学 品 分 类 及 标 
和 | 记 全 球 协调 制度 》 所作 的 危险 性 分 类 、 警 示 标签 和 警示 





性 说 明 
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标准 法律 /法 规 ) 


( 续 ) 
主要 内 容 及 应 用 范围 





GB 20590— 
2006《 化 学 品 分 
类 、 和 警示 标签 和 


该 标准 规定 
程 和 指导 、 


氧化 性 固体 的 术语 和 定义 、 分 类 、 判 定 流 


类 别 和 警示 标签 、 类 别 和 标签 要 素 的 配置 及 警 
示 性 说 明 的 一 般 规定 











警示 性 说 明 安 全 
规范 ”氧化 性 固 
体 》 


适 














该 标准 


| 于 氧化 性 固体 按 联合 国 





《化 学 品 分 类 及 标 


记 全 球 协调 制度 》 所 作 的 危险 性 分 类 、 警 示 标 签 和 警示 


性 说 明 





GB 20591 一 
2006《 化 学 品 
类 、 警 示 标 签 和 





该 标准 规定 了 


有 机 过 氧化 物 的 术语 和 定义 、 分 类 、 判 定 


流程 和 指导 、 类 别 和 警示 标签 、 类 别 和 标签 要 素 的 配置 及 
警示 性 说 明 的 一 般 规 定 








警示 性 说 明 安 全 
规范 ”有 机 过 氧 
化 物 》 





该 标准 适用 于 有 机 过 氧化 物 按 联合 国 《 化 学 品 分 类 及 
标记 全 球 协 调制 度 》 所 作 的 危险 性 分 类 、 和 警示 标签 和 警 





示 性 说 明 





GB 20592— 
2006《 化 学 品 分 
类 、 和 警示 标签 和 


该 标准 规定 
类 、 判 定 流程 、 


化 学 品 引 起 的 急性 毒性 的 术语 和 定义 、 分 
类 别 和 和 警示 标签 、 类 别 和 标签 要 素 的 配置 





及 警示 性 说 明 的 一 般 规定 








警示 性 说 明 安 全 
规范 急性 毒 


性 》 


活 











该 标准 适用 于 





FF 化 学 品 引起 的 急性 毒性 按 联合 国 《化 学 


品 分 类 及 标记 全 球 协调 制度 》 所作 的 危险 性 分 类 、 和 警示 





标签 和 警示 1 


生 说 明 





GB 20593 一 
2006《 化 学 品 
类 、 和 警示 标签 和 
警示 性 说 明 安 全 
规范 ”皮肤 腐蚀 / 
刺激 》 





该 标准 规定 了 化 学 品 引起 的 皮肤 腐蚀 /刺激 的 术语 和 定 


义 、 分 类 、 汶 


定 流 程 和 指导 、 类 别 和 警示 标签 、 类 别 和 标 


签 要 素 的 配置 及 警示 性 说 明 的 一 般 规 定 





该 标准 适用 于 化 学 品 引起 的 皮肤 腐蚀 /刺激 按 国 
《化 学 品 分 类 及 标记 全 球 协调 制度 》 所 作 的 危险 性 分 类 、 
警示 标签 和 警示 性 说 明 





居 合 国 











GB 20594 一 2006 
《化 学 品 分 类 、 警 


该 标准 规定 
的 术语 和 定义 、 








示 标 签 和 警示 性 说 
明 安 全 规范 ”严重 





类 


化 学 品 引 起 的 严重 眼睛 损 
分 类 、 判 定 流程 和 指导 、 


惫 /眼睛 刺激 性 
类 别 和 警示 标 





该 标 ; 

















信 适 用 





签 、 类 别 和 标签 要 素 的 配置 及 警示 性 说 明 的 一 般 规 定 


F 化 学 品 引起 的 严重 眼睛 损伤 /眼睛 刺激 性 














眼睛 损伤 /眼睛 刺 | 按 联合 国 《 化 学 品 分 类 及 标记 全 球 协 调制 度 》 所 作 的 危 
激 性 》 险 性 分 类 、 警 示 标签 和 警示 性 说 明 
GB 20595 一 | ”该 标准 规定 了 化 学 品 引 起 的 呼吸 或 皮肤 过 敏 术 语 和 定 


2006《 化 学 品 
类 、 警 示 标 签 和 
警示 性 说 明 安 全 
规范 呼吸 或 皮 
肤 过 敏 》 





义 、 分 类 、 判 定 流程 和 指导 、 类 别 和 和 警示 标签 、 类 别 和 标 


签 要 素 的 配置 及 警示 性 说 明 的 一 般 规定 
该 标准 适用 于 化 学 品 引 起 的 呼吸 或 皮肤 过 敏 按 








居 合 国 











《化 学 品 分 类 及 标记 全 球 协调 制度 》 所 作 的 危险 性 分 类 、 
警示 标签 和 警示 性 说 明 
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标准 (法律 /法 规 ) 


( 续 ) 
主要 内 容 及 应 用 范围 





CB 20596 一 
2006《 化 学 品 分 


该 标准 规定 了 化 学 品 引 起 的 生殖 细胞 突变 性 的 术语 和 定 
义 、 分 类 、 判 定 流程 和 指导 、 类 别 和 警示 标签 、 类 别 和 标 











类 、 和 警示 标签 和 


签 要 素 的 配置 及 警示 性 说 明 的 一 般 规 定 





警示 性 说 明 安 全 
规范 ”生殖 细胞 























该 标准 适用 于 化 学 品 引 起 的 生殖 细胞 突变 性 按 联合 国 
《化 学 品 分 类 及 标记 全 球 协调 制度 》 所 作 的 危险 性 分 类 、 
警示 标签 和 警示 性 说 明 











GB 20597 一 
2006《 化 学 品 
类 、 和 警示 标签 和 





该 标准 规定 了 化 学 品 致 癌 性 的 术语 和 定义 、 分 类 、 判 定 
流程 和 指导 、 类 别 和 警示 标签 、 类 别 和 标签 要 素 的 配置 及 
警示 性 说 明 的 一 般 规定 














警示 性 说 明 安 全 
规范 ”致癌 性 》 








该 标准 适用 于 化 学 品 致癌 性 按 联合 国 《 化 学 品 分 类 及 
标记 全 球 协 调制 度 》 所 作 的 危险 性 分 类 、 和 警示 标签 和 警 
示 性 说 明 





CB 20598 一 
2006《 化 学 品 分 
类 、 警 示 标 签 和 


该 标准 规定 了 化 学 品 引起 的 生殖 毒性 的 术语 和 定义 、 分 
类 、 判 定 流程 、 类 别 和 警示 标签 、 类 别 和 标签 要 素 的 配置 
及 警示 性 说 明 的 一 般 规定 




















警示 性 说 明 安 全 
规范 生殖 毒 
性 》 





该 标准 适用 于 化 学 品 引起 的 生殖 毒性 按 联合 国 《化 学 
品 分 类 及 标记 全 球 协调 制度 》 所作 的 危险 性 分 类 、 和 警示 
标签 和 警示 性 说 明 






































GB 20599 一 2006 | ”该 标准 规定 了 化 学 品 引 起 的 特异 性 靶 器 官 系统 毒性 一 次 
《化 学 品 分 类 、 警 | 接触 的 术语 和 定义 、 分 类 、 判 定 流 程 、 类 别 和 警示 标签 、 
示 标 签 和 警示 性 说 | 类 别 和 标签 要 素 的 配置 及 警示 性 说 明 的 一 般 规 定 
明 安全 规范 特异 | ”该 标准 适用 于 化 学 品 引起 的 特异 性 靶 器 官 系统 毒性 一 次 
性 靶 器 官 系统 毒性 | 接触 按 联 合 国 《 化 学 品 分 类 及 标记 全 球 协调 制度 》 所 作 

一 次 接触 》 的 危险 性 分 类 、 和 警示 标签 和 警示 性 说 明 

GB 20601 一 


2006《 化 学 品 分 
类 、 和 警示 标签 和 
警示 性 说 明 安 全 
规范 ”特异 性 靶 
器 官 系统 毒性 
反复 接触 》 








该 标准 规定 了 化 学 品 引起 的 特异 性 得 器 官 系统 毒性 反复 
楼 触 的 术语 和 定义 、 分 类 、 判 定 流程 、 类 别 和 警示 标签 、 
类 别 和 标签 要 素 配 置 及 警示 性 说 明 的 一 般 规 定 

该 标准 适用 于 化 学 品 引起 的 特异 性 得 器 官 系统 毒性 反复 
楼 触 按 联合 国 《化 学 品 分 类 及 标记 全 球 协调 制度 》 所 作 
的 危险 性 分 类 、 和 警示 标签 和 警示 性 说 明 






































76 . 简明 食品 检验 工 手 册 
( 续 ) 
标准 (法 律 /法 规 ) 主要 内 容 及 应 用 范围 





GB 6944 一 2012 


该 标准 规定 了 危险 货物 分 类 、 危 险 货物 危险 性 的 先后 顺 





























《危险 货物 分 类 | 序 和 危险 货物 编号 
和 品名 编号 》 该 标准 适用 于 危险 货物 运输 、 储 存 、 经 销 及 相关 活动 
ee 该 标准 规定 了 化 学 品 潜在 危险 性 领域 的 术语 
ee 标 | ， 该 标准 旨 在 共同 理解 和 标准 化 ， 通 过 统一 术语 帮助 排除 
准 术语 “| 有 效 技术 交流 中 的 障碍 

GB 17519. 2 一 


2003《 化 学 品 安 
全 资料 表 第 2 
部 分 “编写 细则 》 


该 部 分 规定 了 化 学 品 安全 资料 表 (简称 SDS) 固定 的 格 
式 和 编写 要 求 ， 并 提供 了 4 个 化 学 品 安全 资料 表 的 示例 











该 部 分 适用 于 所 有 化 学 品 的 安全 资料 表 的 编写 





GB 15603 一 
1995《 常 用 化 学 
危险 品 贮存 通 
则 》 








该 标准 规定 了 常用 化 学 危险 品 贮存 的 基本 要 求 。 该 标准 
适用 于 常用 化 学 危险 品 出 库 、 入 库 、 储 存 及 养护 








SN/T 2414. 1— 
2010《 和 危险 化 学 
品 的 分 类 第 1 


该 部 分 规定 了 危险 化 学 品 试 验 中 可 能 对 人 类 造成 健康 、 
环境 危害 物质 的 分 类 方法 








部 分 : 健康 和 环 
境 危 害 》 








该 部 分 适用 于 可 能 造成 健康 、 环 境 危 害 化 学 品 的 分 类 








SY 6014 一 2010 
《危险 化 学 试剂 
使 用 与 管理 规 
定 》 








该 标准 规定 了 石油 地 质 实 验 室 的 安全 健康 基本 要 求 
该 标准 适用 于 陆 上 石油 地 质 实 验 室 ， 海 上 石油 地 质 实验 





室 可 参照 执行 











DB 31/319. 2 一 
2005《 重 点 单位 
重要 部 分 安全 技 
术 防 范 系统 要 求 
第 2 部 分 剧 毒 
化 学 品 、 放 射 性 
同位 素 集中 存放 
场所 》 























该 标准 规定 了 剧 毒化 学 品 、 放 射 性 同位 素 集中 存放 场所 
(以 下 简称 为 存放 场所 ) 安全 技术 防范 系统 的 分 级 ， 系 统 


设计 、 施 工 、 检 验 、 


验收 和 维护 


该 标准 适用 于 存放 场所 的 安全 技术 防范 系统 
该 标准 不 适用 于 存放 场所 的 非 治安 安全 的 防范 ， 也 不 适 
用 于 剧 毒 化 学 品 、 放 射 性 同位 素 在 生产 、 运 输 、 使 用 方面 





























的 安全 防范 
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标准 法律 /法 规 ) 


( 续 ) 
主要 内 容 及 应 用 范围 





CB 20576 一 
2006《 化 学 品 分 
类 、 和 警示 标签 和 
警示 性 说 明 安 全 
规范 “爆炸 物 》 


见 的 物理 伤害 
的 电离 辐射 、 




















之 相关 的 法 律 、 








有 割 伤 、 





该 标 准 规 
指导 、 
说 明 的 一 


般 规 定 








定 了 爆炸 物 的 术语 和 定义 、 
类 别 和 警示 标签 、 类 别 和 标签 要 素 的 配置 及 警示 性 


分 类 、 判 断 流程 和 











于 





该 标准 和 


爆炸 物 按 联合 国 《 化 学 品 分 类 及 标记 全 


球 协调 制度 》 所作 的 危险 性 分 类 、 和 警示 标签 和 警示 性 


说 明 











品 实验 室 检 验 人 员 查 阅 、 参 考 。 
表 1-2-8 食品 企业 实验 室 防 止 物理 伤害 管理 相关 的 标准 


食品 企业 实验 室 防 止 物 理 伤害 管理 相关 的 标准 
食品 企业 实验 室 里 有 大 量 的 玻璃 、 金 
刺 伤 等 ;加热 试验 
微生物 实验 室 紫 外 灯 的 错误 使 用 会 导致 辐射 作 
一 些 带 有 安全 阀 的 设备 、 旋 转 离心 设备 的 意外 物 到 
验 室 人 员 应 熟知 相关 部 件 的 
法 规 和 标准 


属 质地 的 仪器 和 工具 ， 最 常 
岂 经 常 导 致 汤 伤 ; 大 型 仪器 
还 有 


























有 伤害 。 和 


国家 规定 ， 在 购买 和 使 用 时 规范 操作 。 与 
E 以 及 类 似 行业 的 标准 见 





表 1-2-8， 供 广大 食 




















标准 《法律 7 法规 ) 主要 内 容 及 应 用 范围 

We ee 该 标准 规定 了 实验 室 玻璃 仪器 一 玻璃 烧 器 的 安全 技术 
议 仪 器 ”玻璃 烧 | 要 求 及 检验 规则 

融入 生硬 侨 。 议 标准 适用 于 实验 室 各 种 尼 瑞 并 器 产品 

SN/AT 2414. 2 一 


2010《 和 危险 化 学 
品 的 分 类 第 2 
部 分 : 物理 危害 》 








该 部 分 规定 了 危险 化 学 品 试验 中 关于 可 能 对 人 类 造成 物 














该 痢 


理 危害 的 物质 或 混合 物 的 分 类 方法 
分 适用 于 可 能 造成 物理 危害 化 学 品 的 分 类 





DB31/329. 2 一 
2005《 重 点 单位 重 
要 部 位 安全 技术 防 
范 系统 要 求 第 2 
部 分 : 剧 毒 化 学 
品 、 放 射 性 同位 素 》 

















根据 《中 华人 














民 共 和 国安 全 生产 法 》《 中 华人 民 共 和 国 


放射 性 污染 防治 法 》《 人 危险 化 学 品 安全 管理 条 例 》《 放 射 


性 同位 素 与 射线 装置 放射 防护 条 例 》《 企 业 事业 单位 内 部 


治安 保卫 条 例 》 


























和 《上 海 市 社会 公共 安全 技术 防范 管理 


办 法 》 的 规定 制定 该 标准 
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标准 法律 /法 规 ) 


主要 内 容 及 应 用 范围 


( 续 ) 














该 标准 是 上 海 市 剧 毒化 学 品 和 放射 性 同位 素 集中 存放 场 
所 (以 下 简称 为 存放 场所 ) 安全 技术 防范 工程 设计 、 施 
工 、 检 验 、 验 收 、 维 护 的 依据 








DB31/329. 2 一 
2005 《重点 单位 重 

要 部 位 安全 技术 防 | ”该 标准 规定 
范 系统 要 求 第 2| 设计 、 施 工 、 














六 存放 场所 安全 技术 防范 系统 
检验 、 验 收 和 维护 








部 分 : 剧 毒化 学 
品 、 放 射 性 同位 素 》 





该 标准 适 





的 分 级 、 系 统 


j 于 上 海 市 存放 场所 的 安全 技术 防范 系统 ， 不 





适用 于 存放 场所 的 非 治安 安全 的 防范 ， 也 不 适用 于 剧 毒化 








学 品 和 放射 性 同位 素 在 生产 




















、 运 输 、 使 用 方面 




















的 安全 防范 





GB 28235 一 
2011《 紫 外 线 空 
人 
卫生 标准 》 


该 标准 规定 了 紫外 线 空 气 消毒 器 的 规格 和 分 类 、 名 称 与 


型 号 、 技 术 要 求 、 应 用 范围 、 





使 





用 方法 、 检 验方 法 、 标 志 





与 包装 、 和 运输 与 储存 、 标 签 和 使 用 说 明 书 及 注意 事项 


该 标准 适用 于 以 紫外 线 中 心 波 
菌 灯 、 过 滤器 和 风机 为 元 器 件 的 紫外 线 空气 消毒 器 








当 





长 为 253.7nm 的 紫外 线 





GB/T 12241 一 
2005《 安 全 阀 
一 般 要 求 》 


该 标准 规定 











温度 未 予 限定 





安全 阀 的 术语 、 设 计 和 性 能 要 求 、 试 验 、 
排 量 确定 、 当 量 排 量 计 算 、 标 志和 铅 封 、 质 量 保证 体系 ， 
以 及 安装 、 调 整 、 维 护 和 修理 等 一 般 要 求 
该 标准 适用 于 流 道 直径 大 于 或 等 了 





F 8mm， 整 定 压力 大 











于 或 等 于 0. 1MPa 的 各 类 安全 阀 。 该 标准 对 安全 阀 的 适 











JB 6827 一 1993 
《实验 室 离心 机 
机 械 安全 要 求 》 





该 标准 规定 了 实验 室 离心 机 (以 下 简称 为 离心 机 ) 


机 械 安全 要 求 





的 


该 标准 适用 于 电力 驱动 、 金 属 离 心 腔 体 的 离心 机 
该 标准 不 适用 于 只 能 同 连续 分 离 旋 转 组 件 ( 转 关 和 转 





头 附件 的 总 称 ) 一 起 使 用 的 离心 机 ， 也 不 适 月 











月 


I 


铸铁 制造 的 离心 机 














有 于 整体 外 





7. 食品 企业 实验 室 防止 生物 性 伤害 管理 相关 的 标准 








及 在 培养 各 种 











年 来 ， 致 病 








展 了 致 病菌 检测 。 检 测 所 



































仅 会 污染 实验 室 ， 导 致 工作 人 员 感 染 ， 而 
面积 的 人 群 感染 。 如 今 ， 大 量 企业 开始 设置 动物 实验 室 和 生化 实验 


F 操作 过 程 污染 而 产生 的 少量 霉菌 和 细 
国外 客户 的 要 求 ， 许 多 
出 现 意 外 而 导致 泄漏 ， 不 








食品 企业 




















食品 企业 实验 室 微生物 污染 主要 来 自 试验 中 大 量 培养 的 致 病菌 以 
菌 体 时 由 于 
菌 污 染 呈 上 升 趋势 。 应 
必 的 阳性 菌株 如 明 








菌 Le] 近 




















且 有 可 能 造成 环境 污染 和 大 
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室 。 这 类 实验 室 的 安全 管理 也 提出 了 越 来 越 高 的 要 求 。 食 品 企业 实验 
室 人 员 熟 知 国家 对 这 类 实验 室 的 各 种 要 求 ， 做 好 自我 防护 是 非常 重要 








的 。 与 之 相关 的 法 得 
广大 食品 实验 室 检验 人 员 查 阅 、 参 考 。 























 、 法 规 和 标准 以 及 类 似 行业 的 标准 见 表 1-2-9 供 


表 1-2-9 食品 企业 实验 室 防 止 生物 性 伤害 管理 相关 的 标准 


标准 法律 /法 规 ) 


主要 内 容 及 应 用 范围 





GB 19489 一 
2008《 实 验 室 
生物 安全 通用 要 























该 标准 规定 了 对 不 同 生 物 安全 防护 级 别 实验 室 的 设施 、 





设备 和 安全 管理 的 基本 要 求 











该 标准 中 对 生物 安全 实验 室 的 基础 要 求 部 分 ， 需 要 时 ， 








适用 于 更 高 防护 水 了 





验 室 





求 》 








的 生物 安全 实验 室 以 及 动物 安全 实 


针对 与 感染 动物 饲养 相关 的 实验 室 活动 ， 该 标准 规定 了 
对 实验 室内 动物 饲养 设施 和 环境 的 基本 要 求 





该 标准 适用 于 涉及 和 




















子 操作 的 实验 室 





SN/T 2025 一 
2007《 动 物 检 疫 








该 标准 规定 了 动物 检疫 实验 室 生物 安全 的 管理 要 求 、 内 
务 行为 和 操作 规范 。 此 类 实验 室 还 应 同时 符合 国家 其 他 相 













































































实验 室 生 物 安全 | 关 规 定 的 要 求 
操作 规范 》 该 标准 适用 于 动物 检疫 实验 室 的 使 用 和 管理 
该 标准 规定 了 试验 动物 及 动物 试验 设施 和 环境 条 件 的 技 
GB 14925 一 | 术 要 求 及 检测 方法 ， 同 时 规定 了 垫 料 、 饮 水 和 笼 具 的 原则 
2010《 试 验 动 物 | 要 求 
环境 及 设施 》 该 标准 适用 于 试验 动物 生产 、 试 验 场所 的 环境 条 件 ， 以 
及 设施 的 设计 、 施 工 、 检 测 、 验 收 及 经 常 性 监督 管理 
GB 50346— 
2011《 生 物 安全 | ”该 规范 适用 于 新 建 、 改 建 和 扩建 的 生物 安全 实验 室 的 设 
实验 室 建 筑 技 术 | 计 、 施 工 和 验收 
规范 》 
该 规范 含 总 则 、 消 毒 检 验 技术 规范 、 医 疗 卫生 机 构 消 毒 
术 抽 了 a] 消毒 村 术 拷 3 个 部 放 
《消毒 技术 规 技术 规范 和 疫 源 地 消毒 技术 规范 四 个 部 分 


范 》 (2002 年 版 ) 




















该 规范 适用 于 在 中 华人 
和 检验 消毒 产品 的 

















医疗 卫生 机 构 以 及 传染 病 疫 源 地 











和 其 他 一 切 需 要 消毒 的 场所 

















境内 和 生产、 经营、 使 
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简明 食品 检验 工 手 册 





标准 法律 /法 规 ) 





主要 内 容 及 应 用 范围 


( 续 ) 





DB 31/330. 3 一 2007 
《 鼠 害 与 虫害 预防 与 
控制 技术 规范 第 3 
部 分 : 晶 类 防 制 》 











该 标准 适用 了 











该 标准 规定 了 蝇 类 防 制 的 器 械 、 药 物 、 防 蝇 设 施 、 
灭 蝇 操作 程序 、 检 查 技术 及 控制 标 ; 
FF 有 组 织 的 从 事 晶 类 防 制 的 行为 


作 的 要 求 





DB 31/330. 2—2006 
《 鼠 害 与 虫害 预防 与 
控制 技术 规范 第 2 
部 分 : 蚊虫 防 制 》 





使 用 、 


该 标准 适用 于 有 组 织 地 从 





该 标准 规定 了 在 实施 蚊虫 防 制 中 的 操作 程序 、 
检查 技术 和 控制 标准 的 要 求 
有 蚊虫 防 制 的 行为 


药械 





DB 31/330. 4 一 2007 
《 鼠 害 与 虫害 预防 与 
控制 技术 规范 第 4 
部 分 ， 旱 岂 防 制 》 


























示 准 规定 了 在 实施 蜂 
、 检 查 技术 及 控制 标准 的 要 求 
示 准 适用 于 有 组 织 地 从 事 蜂 螂 防 制 的 行为 








i 








防 制 中 的 操作 程序 、 


药械 





DB 31/330. 1—2005 
《 鼠 害 与 虫害 预防 与 
控制 技术 规范 第 1 
部 分 : 鼠 害 防 制 》 








使 用 、 检 查 技 术 及 控制 标准 的 要 求 


该 标准 规定 了 在 实施 鼠 害 防 制 中 的 操作 程序 


、 药 械 


该 标准 适用 于 有 组 织 地 从 事 鼠 害 防 制 的 行为 





SN/T 1834—2006 
《出 入 境 口 岸 疾病 监 
测 实 验 室 生物 安全 
操作 标准 》 





该 标 


基本 操作 技术 、 


该 标 





不 同 级 别 
Ek 准 适 用 于 出 入 境 口 





过 > 


关 
岸 传染 





Fk 准 规 定 了 出 入 境 口 岸 疾病 监测 实验 室 生物 安全 
验 室 的 标准 和 特殊 操作 
病 监测 实验 室 





SN/T 2024 一 2007 
《出 入 境 动物 检疫 实 
验 室 生 物 安全 分 级 
技术 要 求 》 


该 标准 规定 了 出 入 境 动物 检疫 实验 室 生物 安全 防护 


的 基本 原则 和 生物 安全 分 级 、 各 级 实验 室 基本 设施 和 


配 





EE 


其 他 机 


该 标准 适用 于 出 入 境 动 物 检 疫 实 验 室 的 建设 、 使 用 
和 管理 

该 标准 为 最 低 要 求 ， 此 类 实验 室 还 应 
昌 关 规定 的 要 求 


同时 符合 国家 





SN/T 2660 一 2010 
食品 微生物 实验 室 
i 种 保藏 方法 》 




















Ne 
该 柯 


该 标准 
技术 原则 
示 准 适用 于 











食品 微生物 实验 室 常 月 


j 





技术 要 求 和 技术 方法 











生物 实验 室 








a 
食品 筑 





菌 种 保藏 的 定 





菌 种 的 保藏 





第 一 章 食品 检验 基础 知识 “ 81 





标准 〈 法 律 /法 规 ) 





( 续 ) 
主要 内 容 及 应 用 范围 





SN/T 2025 一 2007 





该 标准 规定 了 动物 检疫 实验 室 生物 安全 的 管理 要 求 、 
内 务 行为 和 操作 规范 ， 此 类 实验 室 还 应 同时 符合 国家 












































和 检 入 | 字 二 和 | 其 他 相关 规定 的 要 求 
eh 该 标准 适用 于 动物 检疫 实验 室 的 使 用 和 管理 
Sy 2752 4 | 该 部 分 规定 了 国境 口岸 卫生 检疫 实验 室 人 员 在 各 级 


2011《 卫 生 检 疫 人 
员 的 自我 防护 规范 
第 4 部 分 : 实验 室 
人 员 》 





生物 安全 实验 室 (以 下 简称 为 实验 室 ) 进行 试验 时 所 
用 的 自我 防护 装备 及 其 选择 原则 、 身 体 各 部 位 的 防护 
要 点 和 各 级 生物 安全 实验 室 的 自我 防护 要 求 

该 部 分 适用 于 国境 口岸 卫生 检疫 实验 室 人 员 在 各 级 
实验 室 开 展 工作 时 进行 自我 防护 




















《兽医 实验 室 生 
物 安全 技术 管理 规 
范 》 





该 规范 规定 了 兽医 实验 室 生 物 安全 防护 的 基本 原则 、 
实验 室 的 分 级 、 各 级 实验 室 的 基本 要 求 和 管理 
该 规范 为 最 低 要 求 

该 规范 适用 于 各 级 兽医 实验 室 的 建设 、 使 








ij 二 























和 管理 








《病原 微生物 实 
验 室 生物 安全 管理 
条 例 》 





为 加 强 病原 微生物 实验 室 ( 以 下 称 为 实验 室 ) 生物 
安全 管理 ,保护 实验 室 工作 人 员 和 公众 的 健康 ， 制 定 
该 条 例 

该 条 例 规定 了 我 国 对 病原 微生物 实行 分 类 管理 ， 对 
实验 室 实行 分 级 管理 ， 并 规定 了 建立 健全 安全 管理 制 
度 ， 检 查 和 维护 试验 设施 、 设 备 ， 控 制 实验 室 感 染 的 
职责 等 要 求 











WS 233 一 2002 
《微生物 和 生物 医学 
实验 室 生 物 安全 通 
准则》 


























该 标准 规定 了 微生物 和 生物 医学 实验 室 生物 安全 防 
护 的 基本 原则 、 实 验 室 的 分 级 、 各 级 实验 室 的 基本 要 
求 。 该 标准 为 最 低 要 求 

该 标准 适用 于 疾病 预防 控制 机 构 、 医 疗 保健 、 科 研 
机 构 




















GB 15193. 2 一 2003 
《食品 毒 理 学 实验 室 
操作 规范 》 





该 标准 规定 了 食品 毒 理 学 
房 ) 的 要 求 

该 标准 适用 于 经 卫生 行政 部 门 认可 ， 有 资格 进行 食 
品 安全 性 毒 理 学 评价 试验 的 单位 


实验 室 (包括 试验 动物 
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简明 食品 检验 工 手 册 





8. 与 食品 


企业 实验 室 劳动 保护 管理 相关 的 标准 





食品 企业 实验 室 人 员 应 熟悉 各 种 劳动 保护 








求 、 使 
法 律 、 














法 规 和 标准 


和 方法， 尽量 减少 对 





jj 人体 的 伤害 ， 做 好 


大 














用 具 的 种 类 、 材 质 要 





























检验 人 员 查 阅 、 参 考 。 
与 食品 企业 实验 室 劳动 保护 管理 相关 的 标准 


表 1-2-10 


E 相 类 似 行 业 的 标准 见 表 1-2-10 ， 


我 防护 。 与 之 相关 的 


供 广 大 食品 实验 室 




























































































标准 《法 律 /法 规 ) 主要 内 容 及 应 用 范围 
ew 该 标准 规定 了 个 体 防护 装备 选用 的 原则 和 要 求 
装备 洗 用 规范 》 | 。 该 标准 适用 于 各 生产 经 党 单位 和 个 人 选用 个 体 防护 装备 
该 标准 规定 了 酸 碱 化 学 品 防护 服 的 分 级 、 技 术 要 求 、 测 
定 方法 、 检 验 规则 及 标识 等 
CB 245402009 | ”该 标准 适用 于 工业 作业 场所 作业 人 员 使 用 的 防护 液态 酸 
《防护 服装 ” 酸 碱 | 碱 类 化 学 品 的 防护 服 
类 化 学 品 防护 服 》 | ”该 标准 不 适用 于 消防 、 应 急救 援 等 作业 场所 使 用 的 酸 碱 
类 化 学 品 的 防护 服 





该 标准 不 适用 于 氧气 酸 、 毛 水 、 有 机 酸 碱 的 防护 服 





GB/AT 12903 一 










































































2008《 个 体 防护 | ， 该 标准 规定 了 个 体 防护 装备 选用 的 术语 与 定义 
装备 术语 》 
3 该 标准 规定 了 个 体 防护 装备 选用 的 原则 和 要 求 
se 
装备 选用 规范 》 | 该 标准 适用 于 和 名 生产 经 营 单位 和 个 人 选用 个 体 防 护 装备 
该 标准 规定 了 劳动 防护 服 号 型 、 控 制 部 位 尺寸 系列 与 号 
GB/T 13640 一 | 型 标志 
2008 《劳动 防 护 | ”该 标准 适用 于 劳动 防护 服 的 设计 、 生 产 与 选用 
服 号 型 》 该 标准 也 适用 于 其 他 工作 服 ， 包 括 宽松 类 职业 服 的 设 
计 、 生 产 与 选用 
AQ 6102 一 2007 | 。 该 标准 规定 了 耐酸 〈 碱 ) 手套 的 技术 要 求 、 试 验方 法 
《耐酸 〈 碱 ) 手 | 和 标识 


套 》 





该 标准 适用 于 接触 酸 〈 碱 ) ; 





溶液 时 戴 用 的 防护 手套 
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标准 〈 法 律 /法 规 ) 


( 续 ) 
主要 内 容 及 应 用 范围 





GB 8702—1988 
《电磁 辐射 防护 
规定 》 





为 防止 电磁 辐射 污染 ， 保 护 环 境 ， 保 障 公众 健康 ， 促 进 
伴 有 电磁 辐射 的 正当 实践 的 发 展 ， 制 定 该 标准 

该 标准 适用 于 中 华人 民 共 和 国境 内 产生 电磁 辐射 污染 的 
一 切 单位 或 个 人 、 一 切 设施 或 设备 。 但 该 标准 的 防护 限 值 
不 适用 于 为 病人 安排 的 医疗 或 诊断 照射 。 一 切 产生 电磁 辐 
射 污染 的 单位 或 个 人 ， 应 本 着 “可 合理 达到 尽量 低 ” 的 
原则 ， 努 力 减少 其 电磁 辐射 污染 水 平 。 一 切 产 生 电磁 辐射 
污染 的 单位 或 部 门 ， 均 可 以 制定 各 自 的 管理 限 值 ( 标 
准 ) ， 各 单位 或 部 门 的 管理 限 值 (标准 ) 应 严 于 本 标准 的 
限 值 





































































































GB 9175 一 1988 


该 标准 为 贯彻 《中 华人 民 共 和 国 环境 保护 法 (试行)》， 
控制 电磁 波 对 环境 的 污染 ,保护 人 民 健康 ,促进 电磁 技术 















































《环境 电磁 波 卫 | 发 展 而 制定 
生 标准 》 该 标准 适用 于 一 切 人 群 经 常 居 住 和 活动 场所 的 环境 电磁 
辐射 ， 不 包括 职业 辐射 和 射频 、 微 波 治疗 需要 的 辐射 
该 标准 规定 了 职业 鞋 的 术语 和 定义 、 分 类 、 基 本 要 求 和 
GB 21146 一 | 附加 要 求 、 标 识 和 提供 的 信息 
2007《 个 体 防护 | ”该 标准 适用 于 保护 穿着 者 足 腿 部 免 遭 作业 区 域 危害 的 职 
装备 职业 鞋 》 业 鞋 ， 不 适用 于 没有 内 底 和 鞋垫 或 没有 内 底 但 有 可 移动 鞋 
垫 的 职业 鞋 
GB 12014 一 | ”该 标准 规定 了 防 静 电 服 的 技术 要 求 、 测 试 方法 、 检 验 规 


2009 《 防 静 电 
服 》 

















则 、 标 识 等 。 该 标准 适用 于 有 可 能 引发 电击 、 火 灾 及 爆炸 
危险 场所 穿 用 的 防 静 电 服 











GB/T 28001 一 
2011《 职 业 健 康 











该 标准 规定 了 对 职业 健康 安全 管理 体系 的 要 求 ， 旨 在 使 
组 织 能 够 控制 其 职业 健康 安全 风险 ， 并 改进 其 职业 健康 安 
全 绩效 
















































































庆 人 多: 
要 汪 ， 于 系 。| 。 该 标准 皮 不 规定 具体 的 职业 健康 安全 绩效 准则 ， 也 不 所 
供 详细 的 管理 体系 设计 规范 
GB/T 28002 一 
2011《 职 业 健康 | 的 
安全 管理 体系 该 标准 为 GB/T 28001 一 2011 的 应 用 提供 了 基本 建议 


实施 指南 》 
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9. 与 食品 企业 实验 室 信 息 系 统 安全 管理 相关 的 标准 


食品 企业 实验 室 有 大 量 的 标准 、 记 录 、 结 果 报 告 、 文 件 等 信息 。 











为 了 能 够 保证 实验 室 提供 的 检测 数据 和 信息 真实 有 效 ， 除 了 需要 先进 
的 检测 设备 和 高 素质 的 检测 人 员 以 外 ， 对 实验 室 信息 安全 管理 也 是 十 
分 重要 的 。 许 多 食品 企业 实验 室 致 力 于 建立 一 套 信息 管理 系统 来 更 加 
高 质量 和 快速 地 收集 、 处 理 、 传 输 、 存 储 、 共 享 资源 ， 提 高 数据 传送 
的 效率 。 食 品 企业 实验 室 信息 系统 安全 管理 越 来 越 重要 ， 与 之 相关 的 
法 律 、 法 规 和 标准 以 及 相 类 似 行业 的 标准 见 表 1-2-11， 供 广大 食品 实 
验 室 检 验 人 员 查 阅 、 参 考 。 


表 1-2-11 食品 企业 实验 室 信 息 系 统 安全 管理 相关 的 标准 


















































标准 法律 /法 规 ) 主要 内 容 及 应 用 范围 
SN/AT 2294. 2 一 | ”该 部 分 规定 了 检验 检疫 实验 室 管理 信息 系统 的 一 般 要 求 


2009《 检 验 检 疫 
实验 室 管理 第 2 
部 分 : 信息 系统 》 








和 特殊 要 求 
该 部 分 适用 于 检验 检疫 实验 室 管理 信息 系统 的 开发 和 
建设 






































GB/T 22275. 6 一 
2008《 良 好 实验 


该 部 分 规定 了 GLP 原则 下 计算 机 化 的 系统 的 应 用 与 管 
理 ， 包 括 各 部 门 的 责任 、 相 关 的 培训 、 设 备 和 仪器 的 要 





室 规 范 实施 要 求 
第 6 部 分 : 良 
好 实验 室 规范 原 
则 在 计算 机 化 的 
系统 中 的 应 用 》 











求 、 计 算 机 化 的 系统 的 维护 与 灾难 恢复 、 数 据 的 记录 与 处 
理 、 计 算 机 化 的 系统 的 安全 、 计 算 机 化 的 系统 的 确认 程 
序 ， 以 及 关于 其 开发 、 确 认 、 操 作 和 维护 的 文档 要 求 。 该 
部 分 适用 于 GLP 原则 下 计算 机 化 的 系统 的 应 用 











GB/T 22272— 
2008《 良 好 实验 
室 规 范 建 议 性 文 
件 建立 和 管理 
符合 良好 实验 室 
规范 原则 的 档 
案 》 























该 标准 旨 在 帮助 试验 机 构 ， 使 
室 规 范 原 则 的 要 求 

该 标准 不 取代 国家 法 规 和 /或 法 律 中 的 相关 要 求 ， 如 档 
案 保存 期 限 的 要 求 

该 标准 适用 于 遵循 CLP 原则 的 试验 机 构 ， 签 约 档案 、 
签约 质量 保证 或 信息 技术 (IT) 服务 机 构 和 委托 方 ， 以 
及 GLP 符合 性 监督 部 门 和 接收 部 门 


档案 管理 符合 良好 实验 
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标准 法律 /法 规 ) 


( 续 ) 
主要 内 容 及 应 用 范围 





GA 308 一 2001 





























在 具体 内 容 上 主要 参考 了 有 关 电 子 系统 和 计算 机 信息 系 
统 安 装 与 验收 的 技术 规范 、 设 计 要 求 及 安全 技术 防范 产品 
标准 ， 并 结合 我 国安 全 防范 系统 设计 和 安装 的 实践 经 验 编 
写 而 成 








































































































《安全 防范 系统 | 该 标准 对 安全 防范 系统 的 质量 验收 ， 从 设计 、 施 工 、 效 
验收 规则 》 果 及 技术 服务 等 方面 提出 了 必须 遵循 的 基本 要 求 ， 是 对 安 
全 防范 系统 (工程 ) 进行 验收 的 依据 

由 、 二 级 安全 防范 系统 (工程 ) 的 验收 ， 
三 级 安全 防范 系统 (工程 ) 的 验收 可 适当 简化 
该 标准 规定 了 建筑 物 内 部 及 周边 地 区 安全 技术 防范 用 视 
频 监控 系统 ( 以 下 简称 系统 ) 的 技术 要 求 ， 是 设计 、 验 
GA/T 367 一 收 安全 技术 防范 用 电视 监控 未 统 的 基本 依据 
2001《 视 频 安 防 | ”该 标准 适用 于 以 安防 监控 为 目的 的 新 建 、 扩 建 和 改建 工 
监控 系统 技术 要 | 程 中 电视 监控 系统 的 设计 。 其 他 领域 的 视频 监控 系统 可 参 
求 》 照 使 用 
该 标准 的 技术 内 容 仅 适 用 于 模拟 系统 或 部 分 采用 数字 技 
术 的 模拟 系统 
DB 31/295 一 | ”该 标准 规定 了 本 市 安全 技术 防范 监控 用 硬盘 录像 机 的 术 


2003《 安 全 技术 








语 、 定 义 、 分 类 、 要 求 、 试 验方 法 、 类 型 检查 规则 、 标 











防范 监控 用 硬盘 
录像 机 ”通用 技 
术 要 求 》 











志 、 包 装 、 运 输 和 储存 
该 标准 适用 于 各 种 类 型 的 安全 技术 防范 监控 用 硬盘 录 
像 机 
































GBT 21052 一 
2007《 信 息 安 全 
技术 ”信息 系统 
物理 安全 技术 要 
求 》 


























该 标准 规定 了 信息 系统 物理 安全 的 分 等 级 技术 要 求 

该 标准 适用 于 按 GB 17859 一 1999 的 安全 保护 等 级 要 求 
所 进行 的 等 级 化 的 信息 系统 物理 安全 的 设计 和 实现 。 按 
GB 17859 一 1999 的 安全 保护 等 级 的 要 求 对 信息 系统 物理 
安全 进行 的 测试 、 管 理 可 参照 使 用 





























GB 4943. 1 一 
2011《 信 息 技术 
设备 安全 第 1 
部 分 : 通用 要 求 》 


























该 标准 的 宗旨 是 对 我 国信 息 技 术 产 品 的 设计 、 生 产 和 使 
用 中 的 安全 起 指导 性 作用 ， 同 时 还 要 按 该 标准 实施 产品 安 
全 认证 ， 以 保证 产品 切实 符合 安全 要 求 

















GB/T 9361 一 
2011《 计 算 机 场 
地 安全 要 求 》 





该 标准 规定 了 计算 机 场地 的 安全 要 求 。 
该 标准 适用 于 新 建 、 改 建 和 扩建 的 各 类 计算 机 场地 
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标准 (法律 /法 规 ) 


( 续 ) 
主要 内 容 及 应 用 范围 








该 标准 规定 了 计算 机 信息 系统 安全 保护 能 力 的 五 个 等 

















CB 17859 
1999《 计 算 机 信 
息 系统 安全 保 
护 等 级 划分 准 
则 》 








级 : 第 一 级 为 用 户 自主 保护 级 ; 第 二 级 为 系统 审计 保护 
级 ; 第 三 级 为 安全 标记 保护 级 ; 第 四 级 为 结构 化 保护 级 ; 
第 五 级 为 访问 验证 保护 级 。 该 标准 适用 于 计算 机 信息 系统 
安全 保护 技术 能 力 等 级 的 划分 

计算 机 信息 系统 安全 保护 能 力 随 着 安全 保护 等 级 的 增高 
逐渐 增强 























































































































GB/T 20271 一 | ”该 标准 规定 了 信息 系统 安全 所 需要 的 安全 技术 的 各 个 安 
2006《 信 息 安全 技 | 全 等 级 要 求 
术 信息 系统 通用 该 标准 适用 于 按 等 级 化 要 求 进行 的 安全 信息 系统 的 设计 
安全 技术 要 求 》 和 实现 
该 图 集 适用 于 新 建 、 改 建 、 扩 建 的 安全 防范 工程 建 
设 。 图 集 由 6 部 分 ( 图形 符 号 ;总 体 设计 要 求 及 指标 ; 
各 子 系统 的 设计 、 施 工 、 验 收 ; 监控 中 心 ; 安全 防范 工 
程 施 工 图 设计 (正式 设计 ) 深度 的 示例 ; 相关 技术 资 
《安全 防范 系 料 ) 组 成 ， 系 统 地 介绍 了 安全 防范 工程 的 设计 、 设 计 深 
统 设计 与 安装 ) | 度 .施工 oy 
(06SX503) 该 图 集 图 形 符号 以 EC 及 公 安 部 行业 标准 为 基础 编制 ， 
子 系统 设计 与 安装 内 容 全 面 ， 工 程 示 例 重 点 示范 图 样 设 计 
深度 
该 图 集 可 供 设计 、 施 工 等 单位 的 专业 设计 人 员 在 从 事 安 
全 防范 工程 设计 、 施 工 、 验 收 时 使 用 ， 也 可 供 设计 审 图 、 





























监理 、 投 资 等 部 门 的 技术 人 员 人 参考 





AQ 3035 一 2010 
《危险 化 学 品 重 
大 危险 源 安 全 监 
控 通 用 技术 规 
范 》 


实验 室 的 玻璃 仪器 是 








该 标准 规定 了 危险 化 学 品 重大 危险 源 安 全 监控 预警 系统 
的 监控 项 目 、 组 成 和 功能 设计 等 技术 要 求 

该 标准 适用 于 化 工 ( 含 石油 化 工 ) 行业 危险 化 学 品 重 
大 危险 源 新 建 储 把 区 、 库 区 及 生产 场所 安全 监控 ， 预 警 系 
统 ( 以 下 简称 系统 ) 的 设计 、 建 设 和 管理 ， 扩 建 或 改建 
系统 可 参照 执行 。 其 他 行业 可 参照 执行 




















第 三 节 常用 玻璃 仪器 
化 学 分 析 工 作 的 必 备 工具 。 玻 璃 具有 

















系列 
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优良 的 性 质 ， 如 优越 的 化 学 稳定 性 和 热 稳定 性 ， 很 好 的 透明 度 ， 一定 
的 机 械 强 度 ， 良 好 的 绝缘 性 等 。 其 来 源 比较 方便 ， 可 以 用 多 种 方法 按 
需要 制 成 各 种 不 同形 状 的 产品 ， 并 可 通过 改变 化 学 组 成 制 出 适合 不 同 
要 求 的 玻璃 。 日 常 工作 中 常用 的 实验 室 玻璃 仪器 有 量 简 、 滴 定 管 、 
容量 瓶 、 温 度 计 、 试 管 、 烧 瓶 、 烧 杯 、 锥 形 瓶 、 漏 斗 、 滴 管 、 玻 璃 
棒 、 胶 头 滴 管 等 。 其 材质 的 特性 在 实践 工作 中 得 到 了 充分 的 体现 和 
应 用 。 

玻璃 的 化 学 成 分 主要 是 Si0;,、Ca0、Na, 0、K,0。 通 常 引入 
B,0, 、AL 0, 、Zn0 、Ba0 等 物质 改变 玻璃 的 性 质 ， 以 适应 不 同 的 
和 需要。 一 般 耐 热 类 烧 器 玻璃 产品 中 Si0, 和 B,0; 的 含量 都 较 高 ， 属 
于 高 硼 硅 酸 盐 玻璃 。 这 类 器 严 热 稳定 性 高 ， 耐 酸 、 耐 水 性 能 好 ， 
耐 碱 性 能 稍 差 一 些 。 一 般 的 仪器 玻璃 和 量 器 玻璃 是 软 质 玻璃 ， 热 
稳定 性 和 耐 蚀 性 稍 差 。 石 英 玻璃 属于 特种 仪器 玻璃 ， 其 理化 性 能 
与 一 般 玻 璃 有 同 有 异 。 它 有 极其 优良 的 化 学 稳定 性 和 热 稳定 性 
但 价格 较 贵 。 

玻璃 的 化 学 稳定 性 较 好 ， 并 不 是 绝对 不 受 侵 刨 ， 而 是 受 侵 蚀 的 程 
度 符 合 一 定 的 标准 ， 满 足 检 验 的 需求 。 玻 璃 被 侵蚀 会 有 痕 量 离子 进入 
溶液 中 ， 并 且 玻 璃 器 严 表 面 也 会 吸附 溶液 中 的 待 测 离子 。 这 些 是 在 进 
行 微量 分 析 时 需要 注意 的 问题 。 

氧气 酸 能 够 强烈 地 腐蚀 玻璃 ， 故 不 能 用 玻璃 仪器 进行 涉及 氧 氢 酸 
的 试验 。 

碱 液 特别 是 浓 的 或 热 的 碱 液 对 玻璃 有 明显 的 腐蚀 作用 。 储 存 碱 液 
的 玻璃 仪器 如 果 是 麻 口 仪器 ， 还 会 使 磨 口 粘 在 一 起 ， 无 法 打开 。 所 以 ， 
玻璃 仪器 不 能 长 时 间 存 放 碱 液 。 

一 、 常 用 玻璃 仪器 的 名 称 及 用 途 

实验 室 所 用 到 的 玻璃 仪器 很 多 ， 应 根据 检验 方法 的 要 求 来 选用 ， 
般 应 选用 硬 质 的 玻璃 仪器 。 有 些 试剂 对 玻璃 有 腐蚀 性 (如 氧 氧化 
钠 ) ， 需 选 聚 乙烯 瓶 储存 ; 遇 光 不 稳定 的 试剂 〈 如 硝酸 银 、 碘 ) ， 应 选 
择 棕色 玻璃 瓶 避 光 保存 。 选 择 玻璃 仪器 时 还 应 考虑 到 其 容量 及 容量 精 
度 和 加 热 的 要 求 。 常 用 玻璃 仪器 一 览 表 见 表 1-3-1。 
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.88 . 简明 食品 检验 工 手册 
表 1-3-1 常用 玻璃 仪器 一 览 
名 称 | 规格 及 表示 方法 | 主要 用 途 注意 事项 
站 容积 m 2 
加 热 时 杯 内 待 加 热 溶液 
烧杯 | 硬 质 浇 杯 ， 有 一 般 | ， 配制 溶 液 ，| 的 体积 不 要 超过 总 容积 的 
人 = | 溶解 样品 2/3; 应 放 在 石棉 网 上 ， 使 
型 、 高 型 ， 有 刻度 E 受 热 均匀 ， 一 般 不 可 烧 干 
和 无 刻度 几 种 ee 
以 容积 (mL) ANR | 除 与 上 面相 同 的 要 求 外 ， 
信 形 项 | 表示 ， 有 塞 和 无 | 在 科 列 生生 加 | 麻 口 锥 形 瓶 加 热 时 要 打开 
塞 , 广 口 、 细 口 i 塞 ， 非 标准 磨 口 要 保持 原 
和 微型 几 种 配 塞 
于 碘 量 法 测 | Ai 和 
册 UbiL | ， 以 容积 (mL) | 定 或 进行 其 他 生 ee 
| 表示 成 挥发 性 物质 的 | 帮 钛 
定量 分 析 
以 容积 (mL) 
二 盛 放 液 体 的 量 不 能 超过 
圆 ( 平 ，) 2 在 需要 长 时 间 0 
Bm | ey Wa | ma ple | i 
芒 、 圆 底 ， 长 颈 、| 用 于 液体 蒜 售 “| 焰 加 热 ， 应 隔 石棉 网 或 套 
orn la 区 性 加 热 
等 多 种 
| 以 容积 (mL) | ” 菊 人 馏 ， 也 可 
六 人 并 表示 ,支管 有 上 、| 用 作 少 量 气 体 | ”避免 吉 接 用 火焰 加 热 
伟人 | 中、 下 三 种 发 生 装置 
a 消化 有 机 物 ，| ”避免 直接 用 火焰 加 热 ; 
0 L) | 也 可 用 于 减 压 | 加热 时 瓶 口 方向 忽 对 向 自 
蒸馏 己 及 他 人 
以 容积 ( mL) 半 蔡 人 饮 
尝 壮 | 表示 ， 有 玻璃 | ye | 一 
塑料 两 种 四 
以 所 能 量度 的 | ， 二 不 应 加 热 ， 不 能 在 其 中 
量 简 、| 最 大 容积 (mL) | 入 旱地 到 | 醒 洲 液 ， 不 能 在 烘箱 中 烘 ， 
量 杯 | 表示 ， 上 口 大 液体 区 不 能 成 热 溶 液 ， 操作 时 要 





下 口 小 的 叫 量 本 








沿 壁 加 入 或 倒 出 溶液 
























































































































































































































































第 一 章 食品 检验 基础 知识 . 89 . 
( 续 ) 
各 称 | 规格 及 表示 方法 | 主要 用 途 注意 事项 
网 先 将 溶质 在 烧杯 内 全 部 
规格 , 用 一 定 | 配制 准确 体 | 溶解 ， 然 后 移 人 容量 并 
三 温度 (一 般 为 由 淮 7 仆 溶解 ， 然 后 移 从 里 邮 。 
容量 瓶 20C) 下 的 容积 积 的 标准 溶液 | 要 保持 磨 口 原配 ， 漏 水 的 
0 志 示 ”| 或 被 测 深 液 | 不 能 用 ， 不 能 烘 烧 与 直接 
加 热 ， 可 用 水 浴 加 热 
活塞 要 原配 ; 漏水 的 不 
Ce 能 使 用 ;不 能 加 热 ， 不 能 
0 _，，，| 存放 碱 液 ; 酸 式 、 碱 式 管 
加 以 | 用 | 
en 二分 | 不 能 混用 ， 使 用 时 要 洗 净 ， 
滴定 管 | 积 (mL) 表示 , | 析 时 的 滴定 液体 下 流 时 ， 管 壁 不 得 有 
管 身 颜色 为 棕色 | 操作 人 
5 水 珠 悬 挂 ， 滴 定 管 的 活塞 
a 下 部 也 要 充满 液体 ， 全 管 
不 得 留 有 气泡 
以 所 能 量度 的 不 能 加 热 或 烘 干 ， 将 吸 
最 大 容积 (mL) | 。，,。， | 到 的 液体 放出 时 ， 不 得 将 
移 液 管 | 表示 ， 有 完全 流 Ws 0 管 尖端 剩余 的 液体 吹出 ， 
出 式 和 不 完全 流 | 次 但 刻 有 “ 歇 ” 字 的 要 把 和 
出 式 两 种 余部 分 吹出 
Rs 不 能 加 热 或 烘 干 将 吸 
直 管 吸 | 表示 ， 有 完全 流 | ”准确 地 移 取 | 取 的 液体 放出 时 ， 不 得 将 
导 八 - ip 一 > SY 管 尖 端 剩余 的 液 体 吹 出 ， 
星 电 出 式 和 不 完全 流 | 溶液 但 刻 有 “ 吹 ” 字 的 要 把 剩 
出 式 两 种 分 0 
等 级 不 口 人 人 上山 
麻 口 要 原配 ;用 前 应 洗 
净 并 烘 干 ， 不 用 时 应 洗 净 ， 
以 外 径 (em) x | ”高 型 用 于 称 | 在 磨 口 处 垫 一 小 纸 条 ; 典 
称 量 瓶 | 高 (em) 表示， 分 | 量 样 品 ， 低 型 | 烤 时 不 可 羡 紧 磨 口 ， 称 量 
低 型 、 高 型 两 种 于 烘 样品 。 | 时 不 可 直接 用 手 拿 取 ， 应 











寺 
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# 指 套 或 垫 洁净 的 纸 条 
























































































































































































































































.90 . 简明 食品 检验 工 手册 
( 续 ) 
名 称 | 规格 及 表示 方法 | 主要 用 途 注意 事项 
长 颈 漏斗 用 
以 口径 (cm) | 于 定量 分 析 过 二 江上 时 涅 沁 硬 小 冲 六 
漏斗“| 表示 ， 分 长 颈 与 | 滤 沉 深 ， 短 颈 | 六 革 ee 
短 颈 两 种 漏斗 用 于 一 般 | 加 
过 滤 
磨 口 必须 原配 ;漏水 的 
以 容积 (mL)、| ”用 于 分 开 两 | 漏斗 不 能 用 ;活塞 要 涂 凡 
分 液 | 漏斗 颈 长 度 表示 ，| 相 液 体 ”也 可 | 士 林 ; 长 期 不 用 时 在 麻 吕 
漏斗 | 有 球形、 梨 形 、| 用 于 共用 分 离 | 处 垫 一 张 纸 ， 不 能 感 热 深 
简 形 、 锥 形 等 和 富 积 液 ; 茜 取 时 ， 震 荡 初 期 应 
几 种 放 气 数 次 ， 以 免 漏 斗 内 的 
压力 过 大 
不 能 加 热 ， 不 能 在 瓶 内 
细 口 瓶 用 于 | 配制 溶液 ; 磨 口 要 原配 ; 
以 容积 (mL) | 存放 液体 试剂 ，| 放 碱 液 的 瓶子 应 用 橡胶 塞 ， 
试剂 闫 | 表示， 分 棕 色 、| 广 口 瓶 用 于 装 | 以 免 时 间 长 了 打 不 开 ; 取 
无 色 ， 细 口 瓶 、| 固体 试剂 ， 棕 | 用 试剂 时 ， 撼 盖 应 倒 放 在 
广 口 瓶 和 下 口 瓶 “| 色 瓶 用 于 存放 | 旧 上 ， 不 能 弄 胜 、 弄 乱 ; 
怕 光 试剂 有 色 瓶 用 于 盛 放 见 光 易 分 
解 或 不 太 稳定 的 物质 
以 容积 (mL) 村 
泣 瓶 | 表示 ， 分 无 色 、 0 en 
棕色 两 种 RD 
| “ 散 政 杰 攻 | 时 二 二 冰 Ta 
滴 管 由 尖 嘴 玻璃 管 ( 数 消 或 1 - 溶液 不 得 吸 进 橡胶 头 ， 
和 橡胶 乳头 构成 ”| 1 ) 液体 后 立即 洗 净 内 、 外 管 辟 
底部 要 放 干 燥 剂 ,干燥 
器 内 的 干燥 剂 要 按时 更 换 ; 
以 内 径 (om) | ， 保 持 烘 干 及 | 盖 麻 口 处 要 涂 适 量 凡士林 ; 
干 训 器 | 表示 ， 分 普通 | 灼 烧 过 的 物质 | 灼 烧 过 的 物品 放 人 干燥 器 
真 点 站 展商 种 ”| 于 燥 ; 干燥 制 | 前 ， 温 度 不 能 过 高 ， 并 在 
备 的 物质 冷却 过 程 中 要 每 隔 一 定时 











间 开 一 开 盖 子 ， 以 调节 于 
燥 融 内 的 压力 
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( 续 ) 
名 称 | 规格 及 表示 方法 | 主要 用 途 注意 事项 
不 可 直接 加 热 ， 非 标准 
以 最 大 容积 加 > 直 和 
村 天 口 必须 原配 ; 注意 保持 
比 色 管 | (mL) 表示 ， 有 无 pe 比 色 st 
塞 和 有 塞 两 种 i 
刷洗 
义 容积 (mL ) 本 
六 管 | 表示 ， 分 普通 证 
各 | 管 和 离心 试管 | 离心 分 离 火 上 加 热 ， 离 心 试管 只 能 
在 水 浴 上 加 热 
用 作 烧 杯 等 
以 口径 (cm) | 容器 的 盖子 ;| 不 能 加 热 ， 用 作 烧 杯 盖 
表面 表示 ， 如 直径 9em 于 点 滴 反 应 | 子 时 ， 表 面 亚 的 直径 应 比 
的 表面 和 观察 小 晶体 | 烧杯 直径 略 大 一 些 
及 结晶 过 程 
冷凝 蒸馏 出 
的 蒸气 : 蛇 形 
以 长 度 (mm) | 冷凝 管 适用 于 
示 yA 沸点 液 
有 
与 分 留 柱 | 蛇 形 、 球 形 , 水 | 体 蒸 守 ， 空 所 | 进 水 ， 上 口 出 水 
冷却 与 空气 冷却 | 冷凝 管用 于 冷 
等 几 种 凝 沸 点 在 
150% 以 上 的 液 
体 的 蒸气 
使 用 时 需 注 意 漏斗 与 滤 
抽 泪 瓶 | 以 容积 (mL) | 。 手 滤 时 接收 | 瓶 大 小 的 配合 ， 属 于 厚 避 
“| 表示 滤液 容器 ， 能 耐 负 压 ， 不 可 
加 热 
示 ; 小 1 ~ 成 压 过 滤 
，。 滤 板 减 压 过 滤 人 
热 , 不 能 过 滤 氢 氟 酸 、 碱 
埃 此 下 | 以 容积 (mL) | 质量 分 析 中 | 等 人 
人 | 表示 ; 滤 板 1 ~ | 烘 干 需 称 量 的 | 、 
璃 卉 塌 局 号 
3 沉淀 
以 直径 ( mm) 研磨 固体 试 Se 
人 研 钵 表示 样 及 试剂 不 能 撞击 ， 不 能 烘 烤 
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简明 食品 检验 工 手 册 





二 、 常 用 玻璃 仪器 的 使 用 方法 








在 实验 室 中 常用 的 玻璃 仪器 有 非常 重要 的 一 类 ， 就 是 容量 仪器 ， 








包括 量 简 、 量 杯 、 容 量 关 





拟 、 滴 定 管 、 移 液 管 ( 又 称 为 单 标 线 吸 量 管 ) 











和 分 度 吸 量 管 。 准 确 、 熟 练 地 使 用 这 些 仪器 ， 可 以 减 小 溶液 体积 的 误 
差 ， 是 获得 准确 分 析 结果 的 先决 条 件 。 











1. 滴定 管 





滴定 管 是 滴定 分 析 中 用 来 准确 测量 标准 溶液 体积 的 一 种 量 器 。 其 
按 容积 的 不 同 分 为 常量 滴定 管 、 半 微量 滴定 管 和 微量 滴定 管 ， 按 构造 
的 不 同 分 为 普通 滴定 管 和 自动 滴定 管 ， 按 用 途 的 不 同 分 为 酸 式 滴定 管 


























和 碱 式 滴定 管 ， 如 图 1-3 

















-1 所 示 。 


常量 滴定 管 的 容积 一 般 为 50mL 
和 25mL， 分 度 值 为 0. 1mL， 两 小 格 间 Si SomL 
| | 20C 
还 可 估 出 一 个 数值 (可 读 至 | 0 





0.01mL) ， 一 般 读 数 误 差 为 上 0. 02mL。 


半 微 量 滴定 管 的 容积 一 般 为 10mL， 分 ， 





刻度 值 为 0.05mL。 微 量 





滴定 管 的 结构 





相对 比较 复杂 ， 容 积 一 般 有 1 ~ 5mL 不 
同 规格 ,分 度 值 为 0.005mL 或 0.01mL。 

酸 式 注定 管 的 下 端 为 玻 铺 活塞 (C - 伙 ) 
碱 式 滴定 管 的 下 端 是 用 橡胶 管 连 接 的 








玻璃 尖 嘴 ， 橡 胶管 中 有 











一 个 玻璃 珠 ， 


其 直径 应 稍 大 于 橡胶 管内 径 。 酸 式 滴 





定 管 适宜 装 酸性 、 中 性 和 氧化 性 溶液 ， 


a) b) 


不 适宜 装 碱 性 溶液 ， 因 为 玻璃 活塞 容 











易 被 大 液 腐蚀 。 碱 式 滴定 管 适宜 装 厌 。 ”图 83 滴定 管 














的 溶液 (如 KMn0,、Jb、 
避 光 的 溶液 (如 AgN0;、 
定 分 析 中 除了 碱 性 溶液 ， 


(1) 滴定 管 的 洗涤 、 涂 油 、 检 漏 、 装 液 


性 及 无 氧化 性 洲 液 ， 而 与 胶管 起 作用 a) 酸 式 滴定 管 b) 碱 式 酸 定 管 























AgN0; 等 ) 不 能 用 碱 式 滴定 管 盛装 。 有 些 需 
KMn0, ) ， 要 采用 棕色 滴定 管 盛装 。 一 般 在 滴 
其 他 溶液 作为 滴定 液 时 均 用 酸 式 滴定 管 取 用 。 





























1) 洗涤 。 无 明显 ; 

















污 的 滴定 管 直接 用 自来水 冲洗 ， 或 用 肥皂 水 、 


第 一 童 食品 检验 基础 知识 “ 93 ， 





洗衣 粉 水 、 热 的 洗涤 剂 水 泡 洗 ， 但 不 能 用 去 污 粉刷 洗 ; 若 有 油污 ， 则 
用 铬 酸 洗 液 洗涤 。 

用 洗 液 洗 涤 时 ， 先 关闭 酸 式 滴定 管 的 活塞 ， 再 向 滴定 管 中 倒 和 
10 ~ 1SmL 洗 液 ， 两 手 平 端 滴定 管 ， 并 不 断 转 动 ， 直 到 洗 液 布 满 全 管 为 
止 ， 然 后 打开 活塞 ， 将 洗 液 放 回 原 瓶 中 。 奉 油污 严重 ， 则 可 倒 入 温 洗 
液 浸泡 一 段 时 间 。 洗 涤 碱 式 滴定 管 时 ， 要 注意 不 能 使 铬 酸 洗 液 直 接 接 
触 橡胶 管 。 为 此 ， 可 将 碱 式 滴定 管 倒立 于 装 有 和 铬 酸 洗 液 的 烧杯 中 ， 将 
橡胶 管 接 在 抽水 泵 上 ， 打 开 抽 水 泵 ， 轻 捏 玻璃 珠 ， 待 洗 液 徐徐 上 升 到 
接近 橡胶 管 处 即 停止 ， 让 洗 液 浸泡 一 段 时 间 后 ， 将 洗 液 放 回 原 瓶 中 。 

在 用 洗 液 洗涤 后 ， 先 用 自来水 将 管 中 附着 的 洗 液 冲 净 ， 再 用 蒸馏 
水 测 洗 几 次 。 洗 净 的 滴定 管 的 内 壁 应 完全 被 水 均匀 润 湿 而 不 挂 水 珠 ， 
否则 ， 应 再 用 洗 液 浸 洗 ， 直 到 洗 净 为 止 。 连 续 使 用 的 滴定 管 ， 若 保存 
得 当 ， 是 可 以 保持 洁净 不 挂 水 珠 的 ， 不 必 每 次 都 用 洗 液 洗 。 

2) 滴定 管 活塞 涂 油 和 检 漏 。 

QD 对 于 酸 式 滴定 管 ， 其 活塞 与 塞 套 应 密 合 不 漏水 ， 并 且 转 动 要 灵 
活 ， 所 以 要 在 活塞 上 涂 一 层 几 士 林 。 涂 抹 方 法 : 用 干净 的 纸 把 活塞 和 
塞 套 内 壁 擦 干 ， 用 手指 本 少量 几 士 林 在 活塞 的 两 涉 涂 上 薄 薄 的 一 圈 
(但 在 紧 靠 活塞 孔 的 两 劳 不 要 涂 几 士 林 ， 以 免 墙 住 活 塞 孔 )， 涂 完 后 把 
活塞 放 回 套 内 ， 向 同一 方向 旋转 活塞 儿 次 ， 使 凡士林 分 布 均 匀 ， 呈 透 
明 状 态 ， 然 后 用 橡胶 圈套 住 ， 将 活塞 固定 在 塞 套 内 ， 防 止 其 消 出 ; 或 
者 在 活塞 的 粗 端 和 塞 套 的 细 端 涂抹 凡士林 ， 然 后 把 活塞 悬空 插入 塞 套 
内 ， 其 余 同 上 。 若 出 口 管 尖 被 油脂 堵塞 ， 则 可 将 它 插入 热 水 中 加 热 片 
刻 ， 然 后 打开 旋塞 ， 使 管内 的 水 突然 流下 ， 将 软化 的 油脂 冲 出 。 管 内 
的 水 应 从 管 口 倒 出 ， 出 口 管内 的 水 应 从 旋塞 下 端 放 出 。 注 意 ， 从 管 口 
将 水 倒 出 时 ,不 要 打开 旋塞 以 防 油脂 污染 。 

@) 对 于 碱 式 滴定 管 ， 当 挤 捍 碱 式 滴定 管 玻璃 珠 周围 的 橡胶 管 时 ， 
便 会 形成 一 条 狭 妖 ,溶液 即 可 流出 ， 因 此 应 选择 大 小 合适 的 玻璃 珠 与 
橡胶 管 。 若 玻璃 珠 太 小 ， 则 涂 液 易 漏 出 ， 并 且 玻 璃 珠 易于 滑动 ; 若 玻 
璃 珠 太 大 ， 则 放出 溶液 时 手指 会 很 吃力 ， 极 不 方便 。 

在 使 用 滴定 管 之 前 必须 对 其 进行 严格 检查 ， 确 保 不 漏 。 对 于 酸 式 
滴定 管 ， 关 闭 活塞 ， 装 入 蒸馏 水 至 一 定 刻 线 ， 直 立 滴定 管 2min， 观 察 
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刻度 线 处 的 液 面 是 否 下 降 、 滴 定 管 下 端 有 无 水 滴 、 活 塞 缝 际 中 有 无 水 
渗 出 ， 然 后 活塞 转动 180° 后 再 试 。 对 于 碱 式 滴定 管 ， 只 需 装 满 落 饮水 
直立 2min， 如 果 有 漏水 现象 , 则 应 更 换 大 小 合适 、 比 较 圆 滑 的 玻 
璃 珠 。 

3) 装 溶液 赶 气 泡 。 

@ 装 溶液 首先 将 试剂 瓶 中 的 溶液 授 匀 ， 使 凝结 在 瓶 内 壁 上 的 液 珠 
混入 溶液 ， 然 后 小 心地 将 溶液 直接 倒 入 滴定 管 中 ， 不 得 用 其 他 容器 
(如 烧杯 、 漏 斗 等 ) 转移 溶液 。 其 次 ， 应 用 此 溶液 淋 洗 滴 定 管 3 次 ， 
每 次 约 10mL， 从 下 口 放 出 少量 ( 约 为 总 量 的 1/3)， 以 洗涤 尖 嘴 部 分 ， 
然后 关闭 活塞 ， 横 持 滴 定 管 并 慢 慢 转动 ， 使 溶液 与 管内 壁 各 处 接触 ， 
最 后 将 溶液 从 管 口 倒 出 ， 弃 去 〈 不 要 打开 活塞 ) ， 尖 端的 溶液 应 打 
旋塞 后 从 下 口 放 出 。 如 此 洗涤 3 次 后 ， 装 入 标准 溶液 至 “0” 刻度 线 
以 上 ， 用 左手 大 拇指 和 食指 与 中 指 持 滴 定 管 上 端 无 刻度 处 ， 迅 速 放出 
部 分 溶液 ， 以 排出 管内 气泡 ， 然 后 将 液 面 调 至 “0” 刻度 线 处 。 

@) 赶 气泡 。 如 图 13-2 所 示 ， 右 手 拿 滴定 管 上 部 无 刻度 处 ， 倾 余 
商定 管 ， 左 手 迅速 打开 活塞 使 溶液 冲 出 ， 从 而 使 溶液 充满 全 部 出 口 
管 。 若 出 口 管 中 仍 留 有 气泡 或 未 充满 部 分 ， 则 可 重复 操作 几 次 。 若 仍 
不 能 使 溶液 充满 ， 则 可 能 是 出 口 管 部 分 没 洗 干净 ， 必 须 重 洗 。 对 于 碱 
式 滴定 管 ， 应 注意 对 玻璃 珠 下 方 的 洗 洪 。 用 标准 溶液 洗 完 后 ， 将 其 装 
满 溶液 ， 垂 直 地 夹 在 滴定 管 架 上 ， 将 左手 大 拇指 和 食指 放 在 稍 高 于 玻 
璃 珠 所 在 的 部 位 ， 并 使 橡胶 管 向 上 弯曲 ， 使 出 口 管 斜 向 上 ， 往 一 旁 轻 
轻 挤 捏 橡胶 管 ， 使 溶液 从 管 口 喷 出 ， 再 一 边 捏 橡胶 管 ， 一 边 将 其 放 直 ， 
这 样 可 排除 出 口 管内 的 气泡 ， 并 使 溶液 充满 出 口 管 。 注 意 ， 应 在 橡胶 
管 放 直 后 ， 再 松 开 大 拇指 和 食指 ， 否 则 出 口 管内 仍 会 有 气泡 。 排 尽 气 
泡 后 ， 加 入 操作 溶液 使 之 在 “0” 刻 度 线 以 上 ， 再 调节 液 面 在 “0” 刻 
度 线 处 ， 备 用 。 若 液 面 不 在 “0” 刻度 线 处 ， 则 应 记 下 初 读数 。 

(2) 滴定 ”将 滴定 管 重 直 地 夹 于 滴定 管 架 上 的 滴定 管 夹 上 。 

1) 酸 式 滴定 管 的 操作 :左手 的 大 拇指 在 管 前 ,食指 和 中 指 在 管 
后 ,手指 略微 弯曲 ， 轻 轻 向 内 扣 住 活塞 ， 手 心 空 握 ， 以 免 活塞 松动 或 
可 能 顶 出 活塞 使 溶液 从 活塞 缝隙 中 渗 出 。 也 不 要 过 分 往 里 压 ， 以 免 造 
成 活塞 转动 困难 ， 不 能 自如 操作 。 
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图 1-3-2 滴定 管 赶 气泡 操作 


2) 碱 式 滴定 管 的 操作 : 用 左手 无 名 指 及 小 指 夹 住 出 口 管 ， 左 手 
大 拇指 在 前 ， 食 指 在 后 ， 捏 住 橡胶 管 中 玻 璃 珠 所 在 部 位 稍 上 的 地 方 ， 
向 右 方 挤 橡胶 管 ， 使 其 与 玻璃 珠 之 间 形 成 一 条 缝隙 ， 从 而 放出 溶液 。 
注意 ,不 能 捏 玻璃 珠 下 方 的 橡胶 管 ， 以 免 松 开 手 时 空气 进入 而 形成 气 
泡 ， 也 不 要 用 力 挤 压 玻 璃 珠 或 使 玻璃 珠 上 下 移动 ,这样 做 是 白费 力 
气 ， 并 不 能 放出 溶液。 

滴定 通常 在 锥 形 瓶 中 进行 。 锥 形 瓶 下 垫 一 白 效 板 作 背 景 ， 用 右手 大 拇 
指 、 食 指 和 中 指 捏 住 瓶 贷 ， 使 瓶 底 距 盗 板 2 ~3cm， 调 节 滴 定 管 高 度 ， 使 
滴定 管 尖 嘴 部 分 插入 锥 形 瓶 口 下 1 ~2cm 处 。 一 般 在 滴定 开始 时 ， 无 可 见 
的 变化 ， 滴 定 速度 可 稍 快 ， 以 每 秒 3 ~4 滴 为 宜 ， 切 不 可 成 液 柱 流下 。 滴 
定 到 一 定时 候 , 滴 落 点 周围 出 现 暂 时 性 的 颜色 变化 。 在 离 滴 定 终 点 较 远 
时 ， 颜 色 变 化 立即 消逝 。 临 近 滴定 终点 时 ， 变 色 甚 至 可 以 暂时 地 扩散 到 全 
部 浴 液 ， 不 过 在 播 动 一 两 次 后 变色 完全 消失 ， 应 该 1 滴 或 半 滴 加 入 ， 并 用 
洗 瓶 吹 入 少量 水 ， 冲 洗 锥 形 瓶 内 壁 ， 使 附着 的 溶液 全 部 流下 ， 然 后 摇动 锥 
形 瓶 ， 观 察 终点 。 一 般 30s 内 不 再 变色 即 到 达 滴 定 终 点 。 

(3) 读数 ”滴定 开始 前 和 滴定 终了 都 要 读 取 数值 。 读 数 时 可 将 滴 
定 管 夹 在 滴定 管 来 上 ， 也 可 以 从 管 夹 上 取 下 ， 用 右手 大 拇指 和 食指 捍 
住 滴定 管 上 部 无 刻度 处 ， 使 管 自然 下 垂 〈 两 种 方法 都 应 使 滴定 管 保持 
垂直 ) ， 注 入 溶液 或 放出 溶液 后 ， 必 须 等 待 1 ~ 2min 后 才能 读数 (使 
附着 在 内 壁 上 的 浴 液 流下 ) 。 对 于 无 色 溶 液 或 浅 色 溶液 ， 应 读 弯 月 面 
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下 缘 实 线 的 最 低 点 。 读 数 时 视线 应 与 弯 月 面 下 缘 实 线 的 最 低 点 相 切 ， 
初 读数 与 终 读数 应 用 同一 标准 。 对 于 颜色 较 深 的 溶液 ， 可 以 读 取 两 侧 














最 高 点 。 有 一 种 蓝 色 衬 背 的 滴定 管 ， 





无 色 或 浅 色 溶液 有 两 个 弯 月 面相 























交 于 滴定 管 蓝 色 的 某 一 点 ， 读 数 时 视线 应 与 此 点 在 同一 水 平面 上 。 对 











颜色 深 的 溶液 读数 方法 与 普通 滴定 管 


(4) 滴定 管 操作 的 注意 事项 





入 























相同 。 


1) 应 用 大 拇指 和 食指 拿 住 滴定 管 的 上 端 (无 刻度 处 )， 或 者 夹 在 











滴定 管 架 上 ， 使 管 喘 保持 垂直 后 读数 





o 


2) 滴定 时 最 好 每 次 都 从 0. 00mL 开始 ， 或 者 从 接近 零 的 任 一 刻度 








开始 ， 这 样 可 以 固定 在 某 一 段 体积 范 














围 内 滴定 ， 减 少 测量 误差 。 








3) 读数 前 ， 应 将 管 尖 悬挂 着 的 洲 液 除去 ， 滴 定 至 终点 时 应 立即 





关闭 旋塞 ， 并 注意 不 要 使 滴定 管 中 的 





溶液 有 稍微 流出 。 





4) 滴定 结束 后 ， 滴 定 管内 剩余 的 溶液 应 弃 去 (不 得 倒 回 原 瓶 )， 





然后 用 自来水 、 蒸 馏 水 冲洗 滴定 管 。 

















夹 上 。 另 外 ， 酸 式 滴定 管 长 期 不 用 时 
一 久 ， 塞 子 不 易 打 开 。 碱 式 滴 定 管 
长 期 不 用 时 应 将 橡胶 管 拔 下 。 

2. 移 液 管 和 吸 量 管 

移 液 管 又 称 为 单 标 线 吸 量 管 ， 
是 用 来 准确 移 取 一 定 体积 溶液 的 量 
器 。 移 液 管 是 一 种 量 出 式 仪器 ， 只 
用 来 测量 所 放出 溶液 的 体积 。 它 是 
一 根 中 间 有 一 膨大 部 分 的 细 长 玻璃 
管 。 其 下 端 为 尖 嘴 状 ， 上 端 管 绒 处 
刻 有 一 条 标 线 ， 是 所 移 取 的 准确 体 
积 的 标志 。 常 用 的 移 液 管 有 lmL、 
5mL、10mL、25mL 和 50mlL 等 规格 。 
通常 又 把 具有 刻度 的 直 形 玻璃 管 称 
为 吸 量 管 ， 如 图 1-3-3 所 示 。 移 液 管 
和 吸 量 管 所 移 取 的 体积 通常 可 准确 







































































装 入 蒸馏 水 至 刻度 以 上 ， 用 大 试 





管 套 在 管 口上 ， 下 次 使 用 时 不 必用 洗 液 清洗 ， 也 可 以 倒置 夹 在 滴定 管 




















， 活 塞 部 分 应 垫上 纸 ， 否 则 时 间 









图 
加 | 
目 | 
国 | 
Eq| 
黑 

国 | 

i 
a) b) 
图 1-33 移 液 管 及 放 液 操作 


a) 单 标 线 吸 量 管 b) 分 度 吸 量 管 
c) 放 液 操作 
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到 0.01lmL。 移 液 管 标 线 部 分 管 径 较 小 ， 准 确 度 较 高 ; 吸 量 管 读数 的 刻 
分 管 径 较 大 ， 准 确 度 稍 差 。 因 此 ， 当 量 取 整数 体积 的 溶液 时 ， 常 


度 部 
用 相 


入 量 





使 用 


2) 移 液 管 的 洗涤 。 移 液 管 一 般 先 用 自来水 冲洗 ， 了 
洗涤 ， 


移 液 
移 液 
效力 


次 。 
管 放 





燥 的 





右手 
的 部 
内 。 





按 上 
迅速 
取 ) ， 


提起 ， 


液 管 


靠 小 








应 大 小 的 移 液 管 而 不 用 吸 量 管 。 











(1) 使 用 方法 ”应 根据 所 移 溶液 的 体积 和 要 求 选择 合适 规格 的 移 
液 管 。 在 滴定 分 析 中 ， 准 确 移 取 溶液 一 般 使 用 移 液 管 ， 需 控制 试 液 加 





时 ,一 般 使 用 吸 量 管 。 











1) 检查 移 液 管 的 管 口 和 尖 嘴 有 无 破损 现象 ， 若 有 破损 ， 则 不 能 
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并 让 洗 液 布 满 全 管 ， 停 放 1 ~2min， 从 上 口 将 洗 








液 放 





管 也 可 用 洗 液 浸泡 : 将 洗 液 注入 较 高 的 量 简 或 标本 人 








o 














在 干净 的 吸 量 管 架 上 。 
3) 吸取 溶液 。 摇 匀 待 吸 溶液 然后 将 待 吸 溶液 

















开 中 ， 


了 用 铬 酸 洗 液 





回 原 瓶 。 
直接 将 


管 插 入 浸泡 儿 分 钟 。 切 勿 浸泡 时 间 太 长 ， 以 免 洗 液 吸 水 而 降低 


用 洗 液 洗涤 后 ， 沥 尽 洗 液 ， 用 自来水 充分 冲洗 ， 再 用 蒸馏 水 洗 3 
洗 好 的 吸 量 管内 壁 与 外 壁 的 下 部 应 完全 不 挂 水 珠 。 将 洗 好 的 吸 量 





向 一 只 洗 净 并 干 


小 烧杯 中 倒 一 小 部 分 ， 用 滤纸 将 清洗 过 的 移 液 管 口外 的 水 分 吸 
并 插入 小 烧杯 中 吸取 溶液 。 当 吸 至 移 液 管 容量 的 1/3 时 ， 立即 用 
食指 按 住 管 口 ， 取 出 ， 横 持 ， 并 转动 管子 使 溶液 接触 到 刻度 以 上 
位 ,使 溶液 流 人 遍 全 管内 壁 ， 然 后 将 溶液 从 下 端 尖 口 处 排 入 废 液 杯 

















如 此 操作 ， 渔 洗 三 四 次 后 即 可 吸取 溶液 。 





将 用 待 吸 液 润 洗 过 的 移 液 管 插入 待 吸 液 面 下 1 ~2cm 处 ， 用 吸 耳 球 
述 操作 方法 吸取 溶液 。 当 管内 液 面 上 升 至 标 线 以 上 1 ~ 2cm 处 时 ， 







































































或 吸 量 管 时 ， 应 将 移 液 管 或 吸 量 管 保持 垂直 ， 不 能 倾斜 。 
4) 调节 液 面 。 用 左手 另 取 一 只 干净 的 小 烧杯 ， 使 移 液 管 管 尖 紧 
烧杯 内 壁 ， 小 烧杯 保持 倾斜 ， 移 液 管 保持 垂直 ， 刻 度 线 和 视线 保 
持 水 平 ， 稍 稍 松 开 食指 (可 微微 转动 移 液 管 或 吸 量 管 )， 使 管内 溶液 

















用 右手 食指 墙 住 管 口 ( 此 时 阁 溶 液 下 落 至 标准 线 以 下 ， 则 应 重新 吸 
将 移 液 管 提出 待 吸 液 面 ， 并 使 管 尖端 接触 待 吸 液 容 器 内 壁 片 刻 后 
用 滤纸 擦 干 移 液 管 或 吸 量 管 下 端 禁 附 的 少量 溶液 。 注 意 ， 移 动 移 


98 . 简明 食品 检验 工 手 册 





慢 慢 地 从 下 口 流出 ， 在 液 面 将 至 刻度 线 时 ， 按 紧 右 手 食指 ， 停 顿 片刻 ， 
再 按 上 述 方法 将 溶液 的 弯 月 面 底线 放 至 与 标 线 上 缘 相 切 为 止 ， 立 即 用 
食指 压 紧 管 口 。 使 尖 口 处 紧 靠 烧杯 内 壁 ， 向 烧杯 口 移动 少许 ， 去 掉 尖 
口 处 的 液 滴 ， 将 移 液 管 或 吸 量 管 小 心地 移 至 承接 溶液 的 容器 中 。 

5) 放出 溶液 。 将 移 液 管 或 吸 量 管 直立 ， 接 收 吉 倾斜 ， 使 管 下 端 
紧 靠 接收 器 内 壁 ， 放 开 食指 ， 证 溶液 沿 接收 器 内 壁 流下 。 在 管内 洲 液 
流 完 后 ， 保 持 放 液 状态 ， 停 留 13s， 将 移 液 管 或 吸 量 管 尖 端 在 接收 器 
靠 点 处 靠 壁 前 后 小 距离 滑动 几 下 〈 或 使 移 液 管 尖 端 靠 接收 器 内 壁 旋转 
一 周 ) ， 然 后 移 走 移 液 管 。 

6) 洗 净 移 液 管 ， 放 置 在 移 液 管 架 上 。 

(2) 注意 事项 

1) 移 液 管 ( 吸 量 管 ) 不 应 在 烘箱 中 烘 干 。 玻 璃 量 器 上 所 标 出 的 
刻度 和 容量 数值 是 标准 温度 (20% ) 时 的 标 称 容 量 ， 不 能 移 取 太 热 或 
太 冷 的 溶液 。 

2) 在 同一 试验 中 应 尽 可 能 使 用 同一 支 移 液 管 。 

3) 移 液 时 ， 移 液 管 不 能 插入 大 浅 ， 以 免 液 面 下 降 后 造成 吸 空 ; 
也 不 要 插入 太 深 ， 以 免 移 液 管 外 壁 附 有 过 多 的 溶液 。 

4) 移 液 管 在 使 用 完毕 后 ， 应 立即 用 自来水 及 蒸馏 水 冲洗 干净 ， 
置 于 移 液 管 架 上 。 

5) 移 液 管 和 容量 瓶 常 配 合 使 用 ， 因 此 在 使 用 前 常 对 两 者 的 相对 
体积 进行 校准 。 

6) 在 使 用 吸 量 管 时 ， 为 了 减少 测量 误差 ， 每 次 都 应 以 最 上 面 的 
刻度 (“0” 刻 度 ) 为 起 始点 ， 往 下 放出 所 需 体积 的 溶液 ， 而 不 是 需 
多 少 体积 就 吸取 多 少 体积 。 

7) 移 液 管 的 容量 公差 按 A 级 和 B 级 区 分 。 为 了 保证 定量 分 析 的 
精度 ， 通 常 在 配制 标准 溶液 、 基 准 试 液 和 定量 稀释 或 进行 高 精度 和 促 
裁 分 析 时 ， 应 选用 A 级 移 液 管 。 一 般 定量 分 析 也 可 选用 A 级 移 液 管 。 
对 精度 要 求 不 高 的 加 液 ， 选 取 B 级 量 器 即 可 。 移 液 时 ， 对 于 残留 在 管 
尖 内 壁 处 的 少量 溶液 ， 不 可 用 外 力 强 使 其 流出 ， 因 为 在 校准 移 液 管 或 
吸 量 管 时 ,已 考虑 了 尖端 内 壁 处 保留 溶液 的 体积 。 有 一 种 吹出 式 吸 量 
管 , 管 上 标 有 “ 吹 ” 或 “blow out”， 使 用 时 必须 使 管内 的 溶液 全 部 流 
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出 ， 末 端的 溶液 也 需 吹 出 ， 不 允许 保留 。 

8) 移 液 操 作 应 一 次 完成 ， 不 得 用 小 容量 移 液 管 多 次 移 液 ， 以 免 
增加 误差 。 移 液 次 数 越 多 ， 误 差 越 大 。 

3. 容量 瓶 

容量 瓶 是 常用 的 测量 容纳 液体 体积 的 一 种 量 入 式 量 器 ( 量 器 上 标 
有 “In” 字 )。 它 是 一 种 带 有 磨 口 玻璃 塞 的 细 长 贷 梨 形 的 平底 玻璃 瓶 ， 
贷 上 有 刻度 。 当 瓶 内 液体 的 液 面 在 所 指定 温度 下 (一般 是 20%C ) 达到 
标 线 处 时 ， 其 体积 即 为 所 标明 的 容积 。 容 量 瓶 常 和 移 液 管 配合 使 用 。 
容量 瓶 有 多 种 规格 ， 小 的 有 5mL、25mL、50mL、100mL， 大 的 有 
250mL、500mL、1000mL、2000mL 等 。 它 主要 用 于 直接 法 配制 标准 溶 
液 和 准确 稀释 溶液 以 及 制备 样品 溶液 。 容 量 瓶 上 标 有 温度 、 容 量 、 刻 
度 线 。 

容量 瓶 瓶 塞 需 用 结实 的 细 强 系 在 瓶颈 上 ， 
以 防止 损坏 或 丢失 。 

(1) 容量 瓶 的 使 用 “容量 瓶 在 使 用 前 ， 
首先 要 检查 是 否 完好 ， 瓶 口 处 是 否 漏水 。 检 
查 方法 为 : 往 瓶 内 加 入 约 2/3 容积 的 水 ， 塞 
好 瓶 塞 ， 用 一 只 手 的 食指 揭 住 瓶 塞 ， 用 另 一 
只 手 托 住 瓶 底 ， 把 瓶 倒 立 过 来 ， 观 察 瓶 塞 周 
围 是 否 有 水 漏出 ， 如 图 1-3-4 所 示 。 如 果 不 漏 
水 ， 则 将 瓶 正 立 并 将 瓶 塞 旋转 180° 后 塞 紧 ， 
仍 把 瓶 倒立 过 来 ， 再 检查 是 否 漏水 。 经 检查 
不 漏水 的 容量 瓶 才能 使 用 。 

用 容量 瓶 配 制 标准 溶液 时 ， 先 将 准确 称 
取 的 固体 物质 置 于 小 烧杯 中 ， 再 加 水 或 其 他 
溶液 将 固体 溶解 ， 然 后 将 溶液 定量 转 入 容量 瓶 中 。 定 量 转移 溶液 时 ， 
右手 拿 玻 璃 棒 ， 左 手 拿 烧 杯 ， 使 烧杯 嘴 紧 靠 玻 璃 棒 ， 而 玻璃 棒 则 悬空 
伸 和 容量 瓶 口中 ， 玻 璃 棒 的 下 端 靠 在 瓶颈 内 壁 上 ， 使 溶液 沿 着 玻璃 棒 
和 内 壁 流入 容量 瓶 中 ， 如 图 1-3-5 所 示 。 在 烧杯 中 的 溶液 流 完 后 ， 将 
玻璃 棒 沿 烧杯 轻 轻 上 提 ， 同 时 使 烧杯 直立 ， 再 将 玻璃 棒 放 回 烧杯 中 。 
用 洗 瓶 以 少量 蒸馏 水 吹 洗 玻璃 棒 和 烧杯 内 壁 三 四 次 ， 将 洗 出 液 定量 转 


















































































































































图 13-4 检查 容量 处 
是 否 漏水 
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入 容量 瓶 中 ， 然 后 加 水 至 容量 


有 











瓶 容积 的 2/3。 


拿 起 容量 瓶 ， 按 同一 方向 摇动 ， 使 溶液 初步 混 
匀 (此 时 切 勿 倒转 容量 瓶 ) ， 继 续 加 水 至 距 标 
线 0.5~1.0cm 处， 等 待 1~2min， 使 附 在 瓶颈 
内 壁 上 的 溶液 流下 ， 然 后 用 滴 管 滴 加 蒸馏 水 至 
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弯 月 面 下 缘 与 标 线 恰好 相 切 。 盖 上 干 的 瓶 塞 ， 


用 左手 食指 按 住 塞 子 ， 其 余 手 指 拿 住 瓶颈 标 线 
以 上 部 分 ， 右 手 用 指 尖 托 住 瓶 底 ， 将 瓶 倒转 过 来 
并 摇动 ,再 倒转 过 来 ， 使 气泡 上 升 到 项， 如 图 


1-3-6 所 示 。 如 此 反复 10 次 以 上 ， 


若 用 容量 ; 

















下 稀释 溶液 ， 则 








定 体积 的 溶液 置 于 容量 瓶 9 

















(2) 注意 事项 





图 13-6 将 容 








1) 不 能 在 容量 瓶 呈 




















转移 到 容量 瓶 里 。 
2) 容量 瓶 不 能 进行 加 热 。 如 果 溶 质 在 溶解 过 程 中 放 热 ， 则 要 待 





溶液 冷却 后 再 进行 转移 。 这 是 





才能 混合 均匀 。 




















j 移 液 管 移 取 一 


Ph ， 加 水 至 标 度 刻 线 处 。 





图 1335 向 容量 
瓶 中 转移 溶液 





三 居 


量 瓶 中 的 溶液 混合 均匀 











有 进行 溶质 的 溶解 ， 应 将 溶质 在 烧杯 中 溶解 后 


因为 一 般 的 容量 瓶 是 在 20Y 的 温度 下 标 


定 的 ， 若 将 温度 较 高 或 较 低 的 溶液 注入 容量 瓶 中 ， 则 容量 瓶 会 热 胀 冷 


缩 ， 所 量 体 积 就 会 不 准确 ， 导 致 所 配制 的 溶液 








浓度 不 准确 。 


3) 用 于 洗 许 烧 杯 的 溶剂 总 量 不 能 超过 容量 瓶 的 标 线 。 
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4) 容量 瓶 只 能 用 于 配制 溶液 ， 不 能 储存 溶液 ， 因 为 溶液 可 能 会 
对 瓶 体 造成 腐蚀 ， 从 而 使 容量 瓶 的 精度 受到 影响 。 

5) 容量 瓶 用 毕 应 及 时 洗涤 干净 ， 塞 上 瓶 塞 ， 并 在 塞 子 与 瓶 口 之 
间 夹 一 条 纸 条 ， 防 止 瓶 塞 与 瓶 口 粘连 。 

6) 需 避 光 的 浴 液 应 用 棕色 容量 瓶 配制 。 

7) 容量 瓶 及 移 液 管 等 有 刻度 的 精确 玻璃 量 器 ， 均 不 宜 放 在 烘箱 
中 烘 烤 。 

8) 容量 瓶 只 能 配制 一 定 容 量 的 溶液 ， 一 般 保 留 4 位 有 效 数 字 
(如 250.0mL) ， 不 能 因 洲 液 超过 或 者 没有 达到 刻度 线 而 估算 改变 小 数 
点 后 面 的 数字 。 因 此 ， 书 写 溶液 体积 的 时 候 必须 是 x x x.0mL 的 
形式 。 

(3) 容量 瓶 的 校正 

1) 绝对 校正 法 。 准 确 称 量 洗 净 、 干 燥 、 带 塞 的 容量 瓶 〈 空 瓶 质 
量 ) ， 然 后 注入 蒙 馏 水 至 标 线 ， 记 录 水 温 ， 用 滤纸 条 吸 干 瓶颈 内 壁 上 
的 水 滴 ， 盖 上 瓶 塞 后 称 量 ， 两 次 称 量 之 差 即 为 容量 瓶 容纳 水 的 质量 。 
根据 上 述 方法 算出 该 容量 瓶 20% 时 的 真实 容积 ， 求 出 校正 值 。 

2) 相对 校正 法 。 在 很 多 情况 下 ， 容 量 瓶 与 移 液 管 是 配合 使 用 的 ， 
因此 ， 重 要 的 不 是 要 知道 所 用 容量 瓶 的 绝对 容积 ， 而 是 容量 瓶 与 移 液 
管 的 容积 是 否 正确 。 例 如 ，250mL 容量 瓶 的 容积 是 否 为 23mL 移 液 管 
所 放出 液体 体积 的 10 倍 。 一 般 只 需要 做 容量 瓶 与 移 液 管 的 相对 校正 即 
可 。 其 校正 方法 为 : 预先 将 容量 瓶 洗 净 控 干 ， 用 洁净 的 移 液 管 吸取 蔷 
人 馏 水 注入 该 瓶 中 ， 假 如 容量 瓶 容积 为 230mL， 移 液 管 容积 为 23mL， 则 
共 吸 10 次 ， 观 察 容量 瓶 中 水 的 弯 月 面 是 否 与 标 线 相 切 ， 若 不 相 切 ， 则 
表示 有 误差 ， 一 般 应 将 容量 瓶 控 干 后 再 重复 校正 一 次 ， 如 果 仍 不 相 
切 ， 则 在 容量 瓶 席 上 做 一 新 标记 ， 以 后 配合 该 支 移 液 管 使 用 时 ， 以 新 
标记 为 准 。 

4. 使 用 玻璃 量 器 时 应 注意 的 几 个 问题 

要 正确 使 用 玻璃 量 器 ， 除 必须 正确 掌握 上 述 基 本 操作 外 ， 还 需 注 
意 下 面 两 个 问题 .: 

(1) 温度 对 玻璃 量 器 的 影响 量 器 的 容量 随 着 温度 的 变化 而 改 
变 。 不 同 玻璃 制造 的 量 器 ， 其 热膨胀 系数 不 同 ， 容 量 的 改变 也 不 相同 。 
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量 器 在 量 和 或 量 出 其 标 称 容量 时 的 温度 常 为 标准 温度 (20% ) 。 量 器 
不 能 加 热 、 烘 烤 及 量 取 热 溶液 。 

液体 的 温度 对 准确 度 也 有 影响 。 使 用 量 器 时 ， 必 须 保 证 所 有 液体 
在 测量 容积 时 都 在 同一 室温 下 。 

(2) 玻璃 量 需 的 等 级 “玻璃 量 器 上 所 标 出 的 刻度 和 容量 数值 是 标 
准 温度 (20% ) 时 的 标 称 容量 。 按 照 标 称 容量 准确 度 的 高 低 ， 量 器 分 
为 A 级 ( 较 高 级 ) 和 B 级 ( 较 低级 ) 两 种 。 凡 分 级 的 量 器 ， 上 面 都 
有 相应 的 等 级 标志 。 阁 无 任何 标志 ， 则 属于 B 级 。 

不 同等 级 的 量 器 ， 其 容量 公差 不 同 ， 价 格 上 也 有 较 大 差异 ， 应 根 
据 需 要 选 购 。 

三 、 常 用 玻璃 仪器 的 洗涤 方法 

在 分 析 工 作 中 ， 仪 器 的 洗涤 效果 对 化 验 工作 的 准确 度 和 精密 度 均 

影响 。 不 同 的 分 析 工 作 ， 有 不 同 的 仪器 洗涤 要 求 。 一 般 的 化 学 分 析 
要 求 洗 净 的 仪器 倒置 时 ， 水 流出 后 器 壁 上 不 挂 水 珠 。 这 一 点 对 滴定 管 
等 量 需 尤为 重要 。 洗 涤 液 的 使 用 要 考虑 能 有 效 地 除去 污染 物 ， 并 且 不 
引进 新 的 干扰 物 。 

1. 常用 洗涤 液 的 使 用 

分 析 实 验 室 中 常用 的 洁净 剂 有 肥皂 液 、 洗 洁 精 、 各 种 洗涤 液 和 有 
机 溶剂 等 。 

一 般 的 器 严 如 烧杯 、 锥 形 瓶 等 ， 可 用 刷子 芯 取 去 污 粉 、 洗 衣 粉 、 
肥皂 液 等 直接 刷洗 。 去 污 粉 含有 细 砂 等 固体 摩擦 物 ， 会 损坏 玻璃 滴定 
管 、 容 量 瓶 和 吸管 等 量 器 。 为 了 避免 容器 内 壁 因 机 械 磨损 而 影响 容积 
测量 的 准确 度 ， 一 般 不 用 去 污 粉 和 刷子 刷洗 。 必 要 时 把 洗涤 剂 先 加 
热 ， 并 用 超声 波 清洗 (或 浸泡 一 段 时 间 ) ， 洗 涤 效 果 很 好 。 

2. 合成 洗涤 剂 、 有 机 溶剂 的 使 用 

在 分 析 工 作 中 ， 经 党 针对 仪器 沾 污 物 的 性 质 ， 采 用 不 同 的 洗涤 
液 ， 通 过 化 学 或 物理 作用 有 效 地 洗 净 仪器 。 例 如 ， 和 氧化 性 的 污垢 用 还 
原 性 的 洗 液 洗涤 ， 酸 性 的 污垢 用 碱 性 的 洗 液 洗涤 ， 有 机 物 用 碱 液 或 有 
机 洲 液 洗涤 。 常 用 的 洗涤 剂 有 以 下 几 种 : 

(1) 铬 酸 洗 液 ”过 去 ， 基 由 于 具有 很 强 的 氧化 能 力 ， 而 且 对 玻璃 
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的 腐蚀 作用 非常 小 ， 因 此 应 用 非常 广泛 。 但 是 ， 考 虑 到 六 价 铬 毒性 较 
大 ， 对 人 体 有 害 ， 且 洗涤 废 液 对 环境 会 造成 很 大 污染 ， 所 以 现在 一 般 
不 用 。 必 须 使 用 时 ， 注 意 不 要 让 它 溅 在 身上 ， 并 且 最 好 在 容器 内 壁 干 
燥 的 情况 下 将 洗 液 倒 人 (经 水 稀释 后 去 污 能 力 降低 )， 用 过 的 洗 液 仍 
倒 回 原 瓶 。 

(2) 工业 盐酸 ” 浓 盐 酸 或 者 (1 +1) 盐酸 溶液 ， 用 于 洗 去 碱 性 物 
质 及 大 多 数 无 机 物 残渣 。 

(3) 纯 酸 洗 液 (1+1) 、(1 +2) 或 者 (1 +9) 盐酸 或 硝酸 溶液 
用 于 除去 微量 的 离子 ， 通 常 将 待 洗涤 仪器 浸泡 于 纯 酸 洗 液 中 24h。 采 
用 光谱 法 测定 金属 离子 时 ， 所 用 器 严 必 须 用 纯 酸 洗 液 浸泡 。 

(4) 碱 性 洗 液 ”质量 分 数 为 10% 的 氧 氧 化 钠 水 溶液 。 加 热 (可 者 
沸 ) 使 用 ， 其 去 油 效 果 较 好 ， 但 是 ， 煮 的 时 间 太 长 会 腐蚀 玻璃 。 一 般 
情况 下 ， 强 碱 性 洗 液 不 应 在 玻璃 器 严 中 停留 超过 20min， 以 免 腐 蚀 
玻璃 。 

(5) 硝酸 - 氧 氟 酸 洗 液 ”50mL 氧气 酸 、100mL 硝酸 、350mL 水 混 
合 ， 储 于 塑料 瓶 中 盖 紧 。 该 洗 液 利用 氢气 酸 对 玻璃 的 腐蚀 作用 有 效 地 
去 除 玻璃 、 石 英 器 严 表 面 的 金属 离子 。 但 是 此 洗 液 不 能 用 于 洗涤 量 
器 、 玻 璃 砂 世 滤器、 吸收 池 及 光学 玻璃 零件 。 使 用 时 必须 带 防护 手套 。 

(6) 有 机 溶剂 ”汽油 、 二 甲 茶 、 乙 栈 、 丙 酮 、 二 氧 乙 烷 等 ， 可 洗 
去 油污 或 溶 于 该 溶剂 的 有 机 物质 。 用 时 要 注意 其 毒性 及 可 燃 性 。 用 乙 
醇 配 制 的 指示 剂 的 干 酒 可 用 (1 +2) 盐酸 -乙醇 洗 液 洗 涤 。 
(7) 乙醇 、 浓 硝酸 ”不 可 混合 ， 容 易 发 生 爆 炸 ! 用 一 般 方 法 很 难 
洗 净 的 少量 残留 有 机 物 可 用 此 洗 液 清洗 。 操 作 时 要 在 通风 柜 中 进行 ， 
不 可 塞 住 容 器 ， 应 做 好 防护 。 

3. 特殊 器 亚 的 洗涤 

(1) 砂 芯 玻璃 滤器 的 洗涤 ”新 的 滤器 在 使 用 前 应 先 以 热 的 盐酸 或 
铬 酸 洗 液 边 抽 滤 边 清洗 ， 再 用 蒸馏 水 洗 净 ， 可 正 置 或 倒置 用 水 反复 
冲洗 。 

针对 不 同 的 沉淀 物 应 采用 适当 的 洗涤 剂 先 溶解 沉淀 ， 或 反 置 ， 用 
水 抽 洗 沉淀 物 ， 再 用 燕 馏 水 冲洗 干净 ， 在 110C 烘 干 。 升 温和 冷却 过 
程 都 要 缓慢 进行 ， 以 防 裂 损 。 
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(2) 素 烧 瓷 卉 塌 的 洗涤 








液 者 1 ~2h， 洗 净 防 干 后 ， 

















三 氧化 铁 和 蓝 墨 





新 的 二 塌 在 使 用 前 要 用 (1 +4) 盐酸 溶 
水 的 混合 液 在 南 塌 外 璧 


和 盖 上 编号 ， 置 于 500 ~550% 的 高 温 炉 中 灼 烧 1h， 然 后 移 至 炉 口 冷却 














至 200% 左右 ， 移 人 
灼 烧 过 沉淀 的 次 1 
酸 洗 液 洗涤， 最 后 
(3) 比 色 严 的 洗涤 



































会 
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本 








随 全 


F 燥 器 ， 备 用 。 
寺 翅 ， 可 先 
用 水 冲洗 。 


护 好 其 透 光 面 ， 拿 取 时 了 

玻璃 或 石英 吸收 池 在 使 用 前 要 充分 洗 净 ， 根 据 污染 情况 可 
、 磅 酸 三 钠 、 有 机 洲 剂 等 洗涤 。 对 于 有 色 物 质 的 污染 ， 
+1) 盐酸 (3molL) -乙醇 溶液 洗 洪 ， 青 用 纯 水 充分 洗 净 ， 然 后 倒 
在 纱布 或 滤纸 上 控 去 水 ,或 者 用 乙醇 、 乙 醚 润 洗 后 用 吹风 机 吹 干 。 





十、 


-JIL 








用 热 (1 





1) 











酸 溶液 洗 桨 ， 再 用 铬 

















比 色 严 是 光度 分 析 最 党 

















用 的 器 件 。 要 注意 保 











F 指 应 捏 住 毛 玻璃 














四 、 常 用 玻璃 仪器 的 干燥 和 存放 
在 日 常 的 检验 工作 中 ,不 同 的 试验 对 仪器 的 干燥 有 不 同 的 要 求 。 
一 般 定量 分 析 中 用 到 的 烧杯 等 ， 洗 净 即 可 使 用 ， 而 有 些 试验 则 要 求 所 


用 器 下 无 水 。 
1. 景 干 
对 于 一 般 





的 仪器 ， 可 在 无 侍 处 倒置 控 去 水 分 ， 或 将 洗 净 的 器 











于 试验 柜 或 器 
2. 烘 干 
将 洗 净 的 器 下 放 和 信和 

将 水 沥 干 。 玻 璃 量 

3. 吹 干 








架 上 了 景 了 
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急需 干燥 又 不 便于 烘 了 
的 带 


HI 
by 











醇 或 丙酮 润 洗 已 洗 ; 








FE 























看 ， 不 要 


玻璃 仪器 ， 可 用 电 吹 风 吹 干 。 
内 壁 ， 倒 出 溶 齐 后， 用 





接触 透 光 面 。 














] 硝 
可 先 用 











所 以 ， 要 根据 不 同 的 要 求 干燥 仪器 。 
































F 燥 箱 中 ， 于 105 ~ 120% 烘 干 。 在 放 之 前 要 先 
竺 器 不 能 烘 干 ， 以 免 引 起 容积 变化 。 











j 少 量 乙 


有 吹风 吹 干 。 开 始 

















用 冷风 ， 然 后 吹 和 热风 至 干燥 ， 最 后 用 冷风 吹 去 残余 的 溶剂 蒸气 。 此 

















方法 要 求 通风 好 ， 避 免 





P 毒 ， 并 避免 接触 明火 。 


第 四 节 ”常用 设备 的 使 用 与 维护 
一 、 天 平 的 使 用 与 维护 

















(1) 





电子 天 平 称 量 原理 ”电磁 力 平衡 原理 
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(2) 天 平 的 使 用 规则 


天 平 室 的 温度 应 保持 稳定 ， 室 温 应 在 15 ~30%C 之 间 ， 湿 度 保持 在 


55% ~75% 之 间 。 




















1) 天 平 室 要 注意 清洁 、 防 人 尘 ， 周 围 无 震动 和 强 磁 场 。 


2) 天 平 接 通电 源 后 需要 预 热 0. 5h 以 上 ， 才 能 进行 正式 称 量 





3) 使 用 前 检查 天 平 是 否 水 平 。 

4) 天 平 载 重 不 得 超过 最 大 负 和 丛 。 

5) 挥发 性 、 腐 蚀 性 、 吸 潮 性 的 物体 必须 放 在 加 盖 
(液体 样品 称 量 时 也 应 加 盖 ) 。 

6) 不 得 将 过 热 或 过 冷 的 物体 放 在 天 平 上 称 量 。 

7) 天 平 单 内 应 放 硅 胶 干 燥 剂 ， 并 及 时 更 换 。 
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的 容 絮 中 称 量 





8) 称 量 时 ， 在 显示 稳定 的 零点 后 ， 将 物品 放 到 称 量 盘 上 ， 关 上 











Ps 


防风 门 ， 数 值 显示 稳定 后 读 取 称 量 值 。 
9) 取 放 物品 时 必须 轻 缓 。 
10) 应 时 刻 保 持 天 平 清 洁 ， 使 用 前 用 天 


量 室 。 


(3) 称 量 方法 








FF 刷 清 




















1) 直接 称 量 法: 直接 将 物品 放 在 称 量 盘 上 进行 称 量 








扫 称 量 盘 、 称 





上 o 





2) 固定 称 量 法 : 在 天 平 上 称 出 容器 质量 ， 清 零 后 
所 需 质量 的 样品 。 











在 容器 中 加 入 


3) 减 量 称 量 法 . 先 称 取 装 有 试 样 的 称 量 瓶 的 质量 ， 再 称 取 倒 出 








部 分 试 样 后 称 量 瓶 的 质量 ， 两 者 之 差 即 为 试 样 的 质量 
(4) 操作 规程 














o 





1) 检查 天 平 是 否 水 平 ; 观察 水 平 仪 ， 若 水 平 仪 水 泡 偏 移 ， 则 调 


pi 


节 水 平 调整 脚 ， 使 水 泡 位 于 水 平 仪 中 ， 





o 





2) 检查 天 平 盘 上 是 否 清 洁 ， 若 有 灰尘 ， 则 用 毛 刷 扫 净 。 





























3) 接 通电 源 ， 预 热 30min 后 开启 显示 器 。 
4) 称 量 











J 将 容器 或 称 量 纸 置 于 称 量 盘 上 ， 天 平 显示 容器 或 称 量 纸 的 


质量 。 
@) 按 【 去 皮 】 键 后 ， 显 示 为 零 ， 即 已 去 除 皮 重 。 
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@@) 将 物品 置 于 容器 中 ， 待 数字 稳定 ， 稳 定 后 的 数字 即 为 被 称 物 的 


里 


涵 





5) 称 量 完毕 ， 取 出 被 称 物 ， 关 好 天 平 门 ， 关 闭 显 示 器 ， 盖 上 防 
侍 诗 ， 进 行 登 记 。 

二 、 电 热 恒 温 干燥 箱 的 使 用 及 注意 事项 

(1) 电热 恒温 干燥 箱 使 用 

1) 放置 样品 : 把 需 干燥 处 理 的 物品 放 入 干燥 箱 内 ， 四 周 应 留存 
一 定 空间 ， 保 持 工作 室内 气流 畅通 ， 关 闭 箱 门 。 

2) 调节 风门 : 根据 干燥 物品 的 潮湿 情况 ， 按 照 仪器 相关 说 明 把 
风门 调节 旋钮 旋 到 合适 位 置 。 

3) 开机 : 打开 电源 及 风机 开关 ， 此 时 电源 指示 灯亮 ， 电动 机 运 
转 。 在 控 温 仪 显示 经 过 “ 自 检 ” 过 程 后 ，PV 屏 应 显示 工作 室内 的 测量 
温度 ，SV 屏 应 显示 使 用 中 需 干 燥 的 设 定 温度 。 此 时 干燥 箱 即 进入 工作 
状态 。 

4) 设 定 所 需 温 度 。 

5) 定时 时 间 的 设 定 : 者 使 用 定时 ， 则 设 定 所 需 时 间 。 

6) 检查 控 温 : 第 一 次 开机 或 使 用 一 段 时 间或 季节 (环境 湿度 ) 
变化 时 ， 必 须 复核 工作 室内 测量 温度 和 实际 温度 之 间 的 误差 ， 即 控 温 
精度 。 

7) 关机 : 干燥 结束 后 ， 若 需 更 换 干 燥 物 ， 则 在 开 箱 门 更 换 前 先 
将 风机 开关 关 掉 ， 以 防 干 燥 物 被 吹 掉 ; 更 换 完 干燥 物 后 (注意: 取出 
干燥 物 时 ， 避 免 被 溪 伤 )， 关 好 箱 门 ， 再 打开 风机 开关 ， 使 干燥 箱 再 
次 进入 干燥 过 程 ; 若 不 立刻 取出 物品 ， 则 应 把 电源 开关 关 掉 ， 待 箱 内 
冷却 至 室温 后 ， 取 出 箱 内 的 干燥 物 ， 将 工作 室 擦 干 。 

(2) 注意 事项 

1) 切 勿 将 易 燃 、 挥 发 的 物品 放 入 干燥 箱 内 ， 以 免 发 生 爆 炸 。 

2) 供电 电压 一 定 要 与 干燥 箱 额 定 工作 电压 相符 ， 否 则 会 造成 
燥 箱 内 电子 仪表 的 损坏 。 

3) 试 品 搁 板 的 平均 负 何 为 15kg/m ,放置 试 品 时 切 勿 过 密 或 超 
载 ， 同 时 散热 板 上 不 能 放置 试 品 或 其 他 东西 ， 以 免 影 响 热 空 气 对 流 。 
4) 使 用 前 必须 检查 加 热 器 每 根 电热 丝 的 安装 位 置 ， 以 防 电热 丝 
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重 秋 或 碰撞 而 发 生 事故 。 

5) 切 勿 任意 拆 印 机 件 ， 以 免 损 坏 箱 内 电气 线路 。 

6) 电热 恒温 干燥 箱 使 用 环境 温度 不 得 高 于 45%C 。 

(3) 保护 与 维修 

1) 使 用 前 注意 检查 电源 电压 是 否 与 干燥 箱 额 定 电压 相符 ， 以 免 
造成 不 必要 的 损坏 。 

2) 切 勿 把 干燥 箱 放 在 含 酸 、 含 碱 的 腐蚀 性 环境 中 ， 以 免 损 坏 电 
子 部 件 。 

3) 需要 搬运 干燥 箱 时 ， 应 尽量 做 到 轻 放 ， 避 免 剧 烈 震动 后 造成 
内 部 电气 线路 接点 松动 。 

4) 注意 保护 干燥 箱 外 表 漆 面 ， 否 则 会 影响 干燥 箱 外 形 的 美观 ， 
更 重要 的 是 将 会 缩短 干燥 箱 的 寿命 。 

5) 故障 现象 与 排除 方法 

Q@ 接 上 电源 ， 绿色 指示 灯亮 ， 经 过 一 段 时 间 之 后 ， 无 升温 现象 。 
此 时 需 检 查 箱 内 底部 电热 丝 接头 是 否 松动 或 烧 断 ， 必 要 时 更 换 电热 丝 。 

@) 接 通电 源 后 ， 绿 色 指示 灯 不 亮 ， 无 接触 连接 声 。 此 时 应 检查 使 
用 电压 是 否 与 该 机 型 号 一 致 或 在 运输 过 程 中 电线 连接 处 脱落 。 

@) 101 型 干燥 箱 接 有 鼓 风 电 动机 ， 若 将 开关 置 于 鼓 风 处 而 未 鼓 风 ， 
则 应 先 检 查 电动 机 接 装 螺钉 ， 连 接 弹 敌 是 否 脱 落 。 若 一 切 正 常 而 仍 未 
鼓 风 ， 则 可 以 断 电源 后 用 手 转 一 下 电动 机 ， 看 风 叶 是 否 卡 住 。 若 风 叶 
转动 正常 ， 则 请 电工 检查 一 下 线路 。 

三 、 马 弗 炉 的 使 用 及 注意 事项 

(1) 马 弗 炉 的 操作 规程 

1) 通电 前 ， 先 检查 马 弗 炉 电气 性 能 是 否 完好 ， 接 地 线 是 否 良 好 ， 
并 注意 是 否 有 断 电 或 漏电 现象 。 

2) 接 通 电源 ， 打 开 电 源 开 关 。 

3) 将 温度 设 定 到 试验 所 需 温度 。 

4) 当 马 弗 炉 第 一 次 使 用 或 长 期 停 用 后 再 次 使 用 时 ， 必 须 烘 炉 。 
烘 炉 时 间 : 炉 温 为 200 时， 打开 炉 门 4h; 炉 温 为 200 ~400% 时 ， 关 
闭 炉 门 2h; 炉 温 为 400 ~ 600% 时 ， 关闭 炉 门 2h。 

5) 不 要 在 高 温 状态 或 使 用 过 程 中 将 热电 偶 拔 出 或 插入 ， 以 防 外 
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套 管 炸 裂 。 

6) 经 常 保 持 炉 膛 清 洁 ， 及 时 清除 炉 内 氧化 物 之 类 的 杂 物 ; 炉子 
周围 不 要 放置 易 燃 易 爆 及 腐蚀 性 物品 。 

7) 试验 完毕 后 ， 关 闭 开关 ， 切断 电源 。 

8) 整理 完 现场 后 方 可 离 

9) 马 强 炉 应 由 专人 定期 校准 . 维护 。 

(2) 注意 事项 

1) 由 于 新 炉 的 耐火 材料 里 含有 水 分 ， 另 外 为 使 加 热 元 件 生 成 氧 
化 层 , 在 开始 使 用 前 ， 必 须 先 在 低温 下 烘 烤 数 小 时 并 逐渐 升温 至 
900% ， 且 保持 Sn 以 上 ， 以 防 炉膛 受潮 后 因 温 度 的 急剧 变化 而 破裂 。 

2) 在 马 弗 炉 加 热 时 ， 炉 外 套 也 会 变 热 ， 因 此 应 使 马 弗 炉 远离 易 
燃 物 ， 并 保持 炉 外 易 散 热 。 

A a Oe sin hed dre 
缩短 加 热 元 件 的 寿命 ， 而 每 次 停机 都 会 对 氧化 层 有 所 损害 ， 因 此 开机 
后 应 避免 停机 。 

4) 使 用 时 炉 温 不 得 超过 最 高 使 用 温度 下 限 ， 以 免 烧毁 电热 元 件 ， 
并 禁止 向 炉膛 内 灌注 各 种 液体 及 熔化 的 金属 。 

5) 在 做 灰 化 试验 时 ， 一 定 要 先 将 样品 在 电炉 上 充分 谈 化 后 ，: 
放 入 灰 化 炉 中 ， 以 防 炭 的 积累 而 损坏 加 热 元 件 。 

6) 在 几 次 循环 加 热 后 ， 炉 子 的 绝缘 材料 可 能 出 现 裂纹 。 这 些 裂 
纹 是 热膨胀 引起 的 ， 对 炉子 的 质量 没有 影响 。 

7) 马 弗 炉 为 试验 用 品 ， 不 得 另 作 他 用 。 样 品 一 定 要 用 洁净 的 霸 
塌 盛 放 ， 不 得 污染 炉膛 。 

8) 使 用 马 弗 炉 时 要 经 常 照看 ， 防 止 其 自控 失灵 而 造成 事故 。 晚 
间 无 人 值班 时 ， 切 勿 使 用 马 弗 炉 。 

9) 在 马 弗 炉 使 用 完毕 后 ， 应 切断 电源 ， 使 其 自然 降温 ， 不 应 立 
即 打 开 炉 门 ， 以 免 炉 膛 突 然 受 冷 碎 裂 。 若 急用 ， 可 先 开 一 条 小 缝 ， 让 
其 加 快 降温 ， 待 温度 降 至 200% 以 下 时 ， 方 可 开 炉 门 。 每 次 使 用 后 应 
清除 炉膛 内 的 碎 居 、 氧 化 物 等 ， 以 保证 炉膛 清洁 。 

10) 使 用 马 弗 炉 时 ， 需 注意 安 人 全， 谨防 烫伤 。 

11) 根据 技术 要 求 经 常 检 查 控制 器 各 接线 头 的 接线 是 否 恨 好 ， 指 
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示 仪 指针 在 运动 时 有 无 卡 滞 现 象 。 

12) 至 少 一 个 月 检测 一 次 按钮 ， 清 洁 一 次 炉膛 。 清 洁 炉膛 时 需 在 
不 通电 的 情况 下 进行 。 

四 、 酸 度 计 的 使 用 及 注意 事项 

1. 酸度 计 的 使 用 

(1) 校准 

1) 用 蔡 饮 水 清洗 电极 ， 配 好 缓冲 溶液 。 

2) 用 洁净 的 滤纸 吸 去 电极 上 面 附着 的 水 (注意 不 能 擦拭 ) 。 

3) 使 用 时 ， 将 电极 加 液 口 上 所 套 的 橡胶 套 和 下 端的 橡胶 套 全 取 
下 ， 以 保持 电极 内 毛 化 钾 溶 液 的 液压 差 ， 然 后 将 电极 放 入 pH =7 的 标 
准 缓冲 溶液 中 ， 将 功能 选择 开关 拨 到 “TEMP” 位 ， 旋 转 温度 补偿 器 
旋钮 将 温度 调整 至 与 被 测 溶液 温度 相同 。 

4) 将 功能 选择 开关 拨 到 “pH” 位 ,调节 “定位 ”电位 器 ， 使 显 
示 值 与 pH =7 的 标准 缓冲 液 当 前 温度 下 的 标准 值 一 致 (pH =7) 。 

5) 取出 电极 ， 用 蒸馏 水 清洗 电极 ， 并 用 洁净 的 滤纸 吸 去 电极 上 
的 水 ， 再 放 入 pH =4 或 pH =9 的 标准 缓冲 溶液 中 ,调节 “斜率 ”电位 
器 ， 使 显示 值 与 pPH =4 的 标准 溶液 在 当前 温度 下 的 标准 值 一 致 (pH = 
4 或 pH=9)。 

6) 若 需要 提高 定位 精度 ， 则 可 反复 进行 上 述 标定 步骤 2 次 或 3 
次 ， 直 到 显示 值 符 合 两 个 标准 缓冲 溶液 的 pH 值 为 止 。 经 标定 后 的 
“定位 ”和 “和 斜率 ”电位 器 不 得 再 变动 。 

(2) 未 知 溶液 的 测定 ”仪器 标定 后 ， 可 进行 未 知 溶液 pH 值 的 测 
量 。 先 将 电极 用 蒸馏 水 清洗 干净 ， 再 用 滤纸 吸 去 电极 上 的 水 ， 然 后 将 
电极 放 入 待 测 溶液 ， 显 示 的 值 为 未 知 溶液 的 pH 值 。 如 果 测 量 时 的 溶 
液 温 度 与 标定 温度 不 一 致 ， 则 需要 重新 进行 温度 补偿 设置 ， 使 设置 温 
度 与 测量 时 洲 液 的 温度 相同 ， 和 斜率 和 定位 器 按钮 不 必 再 变动 。 测 量 完 
毕 后 用 清水 洗 电极 ， 然 后 关闭 电源 ， 关 上 电极 加 液 口 上 所 套 的 橡胶 
套 ， 套 上 电极 帽 。 

2. 注意 事项 

1) 仪器 应 置 于 干燥 环境 中 ,无 显著 振动 和 强 电 磁场 干扰 ， 并 防 
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止 灰尘 及 腐蚀 性 气体 侵入 。 


2) 复合 电极 不 用 时 ， 可 在 3molL 的 氧化 钾 洲 液 中 充分 浸泡 ， 切 


忌 用 洗涤 液 或 其 他 吸水 性 试剂 浸 洗 。 

















3) 使 用 前 ， 检 查 玻璃 电极 前 端的 球 泡 。 在 正常 情况 下 ， 电 极 应 


该 透明 而 无 裂纹 ， 球 泡 内 要 充满 溶液 ， 不 能 有 气泡 存在 。 




















4) 按 下 电源 按键 , 接 通 电源 ， 然 后 按 下 pH 按键 ， 指 示 灯 亮 后 ， 























一 般 进行 短 时 间 测 量 ， 只 需 预 热 数 数 钟 
定 ， 必 须 预 热 0. 5h 或 1h 以 上 。 

5) 每 次 使 用 ， 在 校正 及 测定 前 后 均 
并 用 滤纸 吸 去 电极 上 的 水 。 


























即 可 ， 但 要 保持 仪表 零点 稳 


应 用 纯化 水 将 电极 充分 洗 净 ， 





























6) 清洗 电极 后 ， 不 要 用 滤纸 探 拭 玻 璃 薄膜 ， 而 应 用 滤纸 吸 干 ， 
避免 损坏 玻璃 薄膜 ， 防 止 交叉 污染 ， 影 响 测量 精度 。 
7) 测定 前 校正 仪器 时 ， 应 选择 与 待 测 溶液 pH 值 接近 的 标准 pH 

















缓冲 液 ，pH 值 相差 不 应 超过 3 个 pH 值 和 








位 。 








8) 待 测 溶液 、 校 正 液 与 电极 的 温度 应 相同 或 相近 ， 差 异 最 好 不 








超过 2%C 。 
9) 转动 温度 补偿 器 时 勿 用 力 过 大 ， 
而 影响 pH 值 准 确 度 。 


10) 对 于 pH >9 的 溶液 ， 应 使 用 231 型 锂 玻 璃 电极 测定 ; 使 用 有 





碱 误 的 电极 测定 时 ， 应 校正 碱 误 。 








以 防止 移动 紧 固 螺钉 的 位 置 




















11) 测量 浓度 较 大 的 溶液 时 ， 应 尽量 缩短 测量 时 间 ， 并 且 在 用 后 
应 仔细 清洗 ， 防 止 被 测 液 黏附 在 电极 上 而 污染 电极 。 














12) 电极 不 能 用 于 强酸 、 强 碱 或 其 他 腐蚀 性 溶液 pH 值 的 测定 。 
13) 严禁 在 脱水 性 介质 〈 如 无 水 乙醇 、 重 铬 酸 钾 等 ) 中 使 用 。 
14) 电极 球 泡 很 薄 ， 因 此 在 使 用 时 勿 将 其 与 玻璃 杯 及 硬 物 相 碰 ， 























防止 球 泡 破 碎 。 





15) 玻璃 电极 球 泡 勿 接触 污 物 ， 勿 用 手 去 摸 电极 球 泡 ， 以 免 玻 璃 
膜 沾 上 油脂 ， 影 响 电极 的 测量 精度 。 若 发 现 电极 球 泡 沾 污 ， 则 可 用 医 


























用 棉花 轻 擦 ， 或 先 用 0. 1molLL 的 稀 盐 酸 清洗 ， 再 用 纯化 水 冲洗 干净 。 









































16) 若 电极 球 泡 有 裂纹 或 老化 〈 使 用 或 久 放 两 年 以 上 ) 现象 ， 则 
应 调换 新 的 电极 ， 否 则 测量 时 反应 迟钝 ， 甚 至 造成 较 大 的 测量 误差 。 
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新 的 电极 (或 干 放 一 段 时 间 后 的 电极 ) 在 使 用 之 前 需 在 3molL 的 盐 
酸 内 浸 一 昼夜 。 

17) 测量 中 注意 电极 的 银 -氧化 银 内 参 比 电极 应 浸入 到 球 泡 内 的 氧 
化 物 缓冲 溶液 中 ， 避 免 显 示 部 分 出 现 数字 乱 跳 现象 。 使 用 时 ， 注 意 将 
电极 轻 轻 甩 几 下 。 

18) 仪器 的 电表 应 避免 震动 与 打击 ， 不 用 或 移动 时 ,将 pH-mV 分 
挡 开 关 置 于 “0” 处 ， 以 减少 摆动 。 

19) 配制 pH 标准 缓冲 液 与 涂 解 试 品 的 纯化 水 ， 应 是 新 煮沸 过 的 
冷 纯化 水 ， 其 pH 值 应 为 5.5 ~7.0。 

20) pH =9 的 标准 缓冲 液 应 装 在 聚 乙烯 瓶 中 密封 保存 。 

21) 标准 缓冲 液 一 般 可 保存 2 ~3 个 月 ， 但 发 现 有 混浊 、 发 霉 或 
沉淀 等 现象 时 ， 不 能 继续 使 用 。 

五 、 阿 贝 折 光 仪 的 使 用 及 注意 事项 

1. 阿 贝 折光 仪 的 使 用 方法 

(1) 连接 将 折光 仪 与 恒温 水 浴 连 接 ， 调 节 所 需要 的 温度 ， 同 时 
检查 保温 套 的 温度 计 是 否 精确 。 一 切 就 绪 后 ， 打 开 直 角楼 镜 ， 用 丝 绢 
或 擦 镜 纸 沾 少 量 乙醇 、 乙 醚 或 丙酮 轻 轻 擦洗 上 下 镜面 ， 不 可 来 回 擦 ， 
只 可 单 向 擦 ， 待 晾 干 后 方 可 使 用 。 
(2) 加 样 ” 松 开锁 钮 ， 开 启 辅助 棱镜 ， 使 其 磨砂 的 斜面 处 于 水 平 
位 置 ， 用 滴定 管 加 少量 丙酮 清洗 镜面 ， 促 使 难 挥发 的 污染 物 逸 走 。 使 
用 滴定 管 时 注意 勿 使 管 尖 碰 撞 镜面 ， 必 要 时 可 用 擦 镜 纸 轻 轻 吸 干 镜面 ， 
但 切 勿 用 滤纸 。 待 镜面 干燥 后 ， 滴 加 数 滴 试 样 于 辅助 楼 镜 的 毛 镜 面 上 ， 
闭合 辅助 棱镜 ， 旋 紧 锁 钮 。 知 试 样 易 挥 发 ， 则 可 在 两 棱镜 接近 闭合 时 从 
加 液 小 模 中 加 入 试 样 ， 然 后 闭合 两 棱镜 ， 调 好 反光 镜 使 光线 射 人 。 

(3) 对 光 ”转动 手柄 ， 使 刻度 盘 标 尺 上 的 示 值 为 最 小 ， 然 后 调节 
反射 镜 ， 使 人 射 光 进入 棱镜 组 ， 同 时 从 测量 望远镜 中 观察 ， 使 视 场 最 
亮 。 调 节目 镜 ， 使 视 场 准 丝 最 清晰 。 

(4) 粗 调 转动 手柄 ， 使 刻度 盘 标 尺 上 的 示 值 逐渐 增 大 ， 直 至 观 
察 到 视 场 中 出 现 彩 色光 带 或 黑白 临界 线 为 止 。 

(5) 消 色散 ”转动 消 色 散 手柄 ， 使 视 场 内 呈现 一 条 清晰 的 明暗 临 
界线 。 
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(6) 精 调 “转动 手柄 ， 使 


形 准 丝 











俐 界线 正好 处 在 X 


交点 上 ， 知 此 时 又 呈 微 色散 ， 则 必须 重 调 




















消 色 散 于 














1-4-1 所 示 。 


FF 柄 ， 使 临界 线 明 瞳 清晰 。 调 节 时 ， 在 右 
边 目 镜 看 到 的 图 像 颜 色 变 化 如 图 


(7) 读数 “为 保护 刻度 盘 的 清洁 ， 现 在 的 折 
读数 时 先 打开 军国 4 视 男 


光 仪 一 
党 上 方 的 小 窗 ， 


示 值 。 


此 为 减少 介 


大 于 0. 
敏 的 。 

的 改变 
定 这 三 


(8) 测 完 后 的 操 


般 都 将 刻度 盘 装 在 单 内 ， 








由 于 眼睛 在 判断 临界 线 是 








使 光线 射 人 ， 然 后 从 读数 望远镜 中 读 出 标尺 上 相应 的 








否 处 于 准 丝 点 交点 上 时 容易 疲劳 ， 因 








0002 ， 然 后 取 其 平均 值 。 





由 于 沾 污 或 试 样 中 易 挥发 组 分 的 蒸发 ， 致 使 试 相 
， 会 导致 读数 不 准 ， 因 此 测 一 个 试 样 时 必须 重复 取 三 

















个 样品 的 数据 ， 再 取 其 平 























上 蚊 干 后 


的 温度 系数 为 -0.0001/C 。 在 精密 的 测定 工作 中 ， 必 须 在 所 测 范围 内 
不 同 折光 率 的 标准 液体 进行 校正 ， 并 画 出 校正 曲线 ， 


用 几 种 
站 


2) 


全 屋 壳 
和 局 


























再 关闭 。 在 测定 样品 之 前 ， 
是 用 一 种 已 知 折光 率 的 标准 液体 〈 一 般 是 用 纯 水 ) ， 
测定 ， 将 平均 值 与 标准 值 比较 ， 其 差 值 即 为 校正 值 。 在 15 ~30% 之 间 





然 误 差 ， 应 转动 手柄 ， 重 复 测定 三 





次 ， 三 个 读数 相差 不 能 





试 样 的 成 分 对 折光 率 的 影响 是 极其 灵 


均值 。 




















校 核 。 

.维护 与 保养 

仪器 应 放置 于 干燥 、 空 气 
当 测 试 腐蚀 性 液体 时 ， 











零件 以 及 油漆 表面 )， 防 止 侵蚀 损坏 现象 发 生 。 仪 器 使 用 


























作 ” 测 完 后 ， 应 立即 用 上 述 方法 擦洗 上 下 镜面 ， 
对 折光 仪 应 进行 校正 。 校 正 的 方法 


按 上 述 方法 进行 


组 分 发 生 微小 


次 样 ， 测 














| 























以 供 测试 








流通 的 室内 ， 以 免 光 学 零件 受潮 。 


应 及 时 做 好 清洗 工作 〈 包 括 光 学 零件 、 














完毕 后 








必须 做 好 清洁 工作 。 用 于 存放 仪器 的 木 箱 内 应 存 有 干燥 剂 (变色 硅 
胶 ) ， 以 吸收 潮气 。 
被 测试 样 中 不 应 有 硬性 杂质 。 当 测试 


3) 
折射 楼 
4) 2 
零件 表 














镜 表面 拉毛 或 产生 压 痕 。 
经 常 保持 仪器 清洁 ，? 
钾 有 灰尘 ， 则 可 用 高 级 所 












































禁 油 手 或 汗 手 
序 皮 或 长 纤维 的 
风 吹 。 若 光学 零件 表面 沾 上 油 拆 ， 则 应 及 时 用 








固体 试 样 时 ， 应 防止 把 


触及 光学 零件 。 若 光学 








此 脂 棉 轻 擦 后 














再 用 皮 吹 



































i 精 乙 醚 混合 液 擦 干净 。 
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5) 仪器 应 避免 强烈 振动 或 撞击 ， 以 防止 光学 零件 损伤 及 影响 测 





十 
Ei 
ba 





六 、 离 心机 的 使 用 及 注意 事项 

实验 室 常 用 的 离心 机 是 电动 离心 机 。 电 动 离心 机 转动 速度 快 ， 要 
注意 安全 ， 特 别 要 防止 在 离心 机 运转 期 间 ， 因 不 平衡 或 试管 垫 老化 ， 
而 使 离心 机 边 工作 边 移 动 ， 以 致 从 试验 台 上 掉 下 来 ,或 因 盖 子 未 盖 ， 
离心 管 因 振 动 而 破裂 后 ， 玻 璃 碎片 旋转 飞 出 ， 造 成 事故 。 因 此 使 用 离 
心机 时 ， 必 须 注 意 以 下 操作 : 

1) 离心 机 要 放置 在 平稳 、 坚 固 的 台面 上 。 离 心机 底座 都 装 有 橡 
胶 吸 脚 ， 借 助 于 大 气压 力 及 仪器 本 身 的 重量 紧 贴 在 台面 上 。 在 离心 机 
工作 前 ， 应 平衡 负荷 ， 重量 误 差 越 小 越 好 ， 否 则 会 引起 剧烈 震动 ， 损 
坏 离心 机 转 头 及 转轴 。 

2) 离心 机 分 离 支 架 必须 在 安置 离心 管 后 才能 运行 ， 严禁 空 架 运 
转 。 在 离心 机 起 动 时 ， 转 速 开关 或 G 值 旋钮 应 放 在 低 挡 位 ， 起 动 后 再 
逐步 调节 到 所 需要 的 数值 。 一 次 工作 后 ， 必 须 将 旋钮 调 至 低 挡 位 才能 
再 次 工作 ， 在 高 转速 挡 或 高 G 值 挡 禁 止 直接 起 动 。 

3) 离心 机 套 管 底部 要 垫 棉花 或 试管 垫 。 

4) 离心 管 必须 对 称 放 入 套 管 中 ， 以 防止 机 身 振动 。 若 只 有 一 文 
样品 管 ， 则 另外 一 支 要 用 等 质量 的 水 代 蔡 。 

5) 起 动 离心 机 时 ， 盖 上 离心 机 顶 盖 后 才 可 慢 慢 起 动 。 在 离心 过 
程 中 不 得 开局 离心 室 盖 ， 不 得 用 手 或 异物 碰撞 正在 旋转 的 转 头 及 离 
心 管 。 

6) 对 于 低温 离心 样品 ， 应 先 将 空 的 转 头 在 2000rxmin 遇 冷 一 段 时 
间 ， 遇 冷 时 控制 温度 在 0% 左右 ， 也 可 将 转 头 放 在 冰箱 中 预 冷 数 小 时 
备用 ， 离 心 杯 可 直接 存放 在 冰箱 中 预 冷 。 

7) 分 离 结束 后 ， 先 关闭 离心 机 ， 在 离心 机 停止 转动 后 , 方 可 打 
开 离 心机 盖 ， 取 出 样品 ,不 可 用 外 力 强 制 其 停止 运动 。 

8) 离心 时 间 一 般 为 1 ~2min。 在 此 期 间 ， 试 验 者 不 得 离开 。 

七 、 真 空 干燥 箱 的 使 用 与 维护 

(1) 真空 干燥 箱 的 操作 方法 

1) 将 需 干 燥 处 理 的 物品 放 和 真空 干燥 箱 内 ， 关 上 箱 门 ， 并 关闭 
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放 气 阅 ， 开 启 真空 阅 ， 接 通 真空 泵 电源 开始 抽 气 ， 在 箱 内 真空 度 达到 
-0.1M Pa 时 ， 先 关闭 真空 间 ， 青 关闭 真空 泵 电源 。 

2) 把 真空 干燥 箱 电源 开关 拨 至 “ 开 " 人 处， 选择 所 需 的 设 定 温度 ， 
箱 内 温度 开始 上 升 。 当 箱 内 温度 接近 设 定 温 度 时 ， 加 热 指 示 灯 忽 亮 忽 
炸 ， 反复 多 次 ， 一般 120min 以 内 可 进入 恒温 状态 。 

3) 当 所 需 工作 温度 较 低 时 ， 可 采用 二 次 设 定 方法 。 例 如 ， 当 所 
需 温 度 为 60% 时 ， 第 一 次 可 设 定 50% ， 等 温度 过 冲 开始 回落 后 ， 第 二 
次 设 定 60% 。 这 样 可 降低 甚至 杜绝 温度 过 冲 现 象 ， 尽 快 进 入 恒温 
状态 。 

4) 根据 不 同 物品 潮湿 程度 ， 选 择 不 同 的 干燥 时 间 。 若 干燥 时 间 
较 长 ， 则 真空 度 会 下 降 ， 需 再 次 抽 气 恢复 真空 度 ， 应 先 开 真空 泵 电源 ， 
再 开 真空 闪 。 

5) 干燥 结束 后 应 先 关闭 干燥 箱 电 源 ， 开 启 放 气 立 ， 解 除 箱 内 真 
空 状态 ， 再 打开 箱 门 取出 物品 。 

(2) 真空 干燥 箱 的 维护 

1) 使 用 干燥 箱 时 ， 温 度 不 能 超过 烘箱 的 最 高 使 用 温度 。 干 燥 箱 
放置 处 要 有 一 定 的 距离 ， 建 议 四 面 离 墙 体 要 在 2m 以 上 。 

2) 真空 干燥 箱 应 放 在 室内 ， 并 安装 在 平稳 水 平 处 ， 要 保持 干燥 ， 
做 好 防潮 和 防 湿 工作 ， 并 要 防止 腐蚀 ， 避 和 免 阳光 直接 照射 。 

3) 干燥 箱底 部 (散热 板 ) 不 可 放 物 品 ， 以 免 影响 热风 循环 。 

4) 干燥 箱 工 作 室 内 要 保持 干净 。 

八 、 分 光 光 度 计 的 使 用 与 维护 

(1) 分 光 光 度 计 的 使 用 

1) 开机 。 

2) 手动 调整 波长 旋钮 到 所 需 波长 ， 注 意 拉 杆 要 落 位 、 关 盖 。 

3) 按 【Mode】 键 至 T (透射 比 ) 或 A (吸光 度 ) 。 

4) 按 【100% 】 键 ( 几 秒 后 显示 100.0 或 0.000 正常 ) 。 

5) 将 样品 架 放 人 黑体 并 关 盖 , 按 【0%T]】 键 (显示 0 正常 ) 。 带 
【分 光 】 键 的 721 、722 、752 型 分 光 光 度 计 可 省 略 这 一 步 操作 。 按 一 下 
【分 光 】 键 既 可 完成 调 零 和 调 100% 的 操作 。 

6) 将 样品 放 到 样品 架 〈 被 测 光 路 ) 上 ， 读 数 。 
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(2) 分 光 光 度 计 的 维护 

1) 分 光 光 度 计 因 内 部 光学 件 的 特殊 性 而 要 求实 验 室 清洁 干燥 。 

2) 电源 要 符合 实验 室 要 求 ， 选 用 交流 稳 压 电源 。 

3) 光度 计 内 氛 灯 、 钨 灯 有 一 定 的 使 用 寿命 (由 于 工作 电压 、 使 
用 状况 不 同 ， 寿 命 不 一 致 ) ， 为 损耗 件 。 使 用 一 段 时 间 后 若 仪器 有 不 
稳定 、 不 能 调 100% 的 现象 ， 则 应 考虑 更 换 。 

4) 比 色 严 为 损耗 品 ,长 期 使 用 后 不 同 的 化 学 样品 会 吸附 在 比 色 
表面 上 ， 造 成 透 过 率 降低 ， 影 响 测试 结果 。 一 般 要 求 比 色 严 透 过 率 
不 低 于 80% 7， 否 则 应 更 换 。 

5) 仪器 和 电子 产品 一 样 ， 若 长 期 不 用 ， 则 两 三 天 应 开 一 次 。 

九 、 培 养 箱 的 使 用 与 维护 

(1) 培养 箱 具 体操 作 要 点 

1) 在 使 用 培养 箱 时 ， 应 当 避 人 免 将 过 热 或 过 冷 的 样品 或 试剂 放 入 。 

2) 应 当做 到 随手 关门 ， 以 维持 箱 内 的 恒温 状态 。 

3) 箱 内 可 经 常 放 入 装 水 容器 ， 以 维持 箱 内 湿度 和 防止 培养 物 水 
分 的 大 量 蒸发 。 
4) 箱 内 培养 物 不 得 摆 放 得 过 挤 ， 以 确保 箱 内 温度 均匀 。 

5) 箱底 层 温度 较 高 ， 培 养 物 应 当 不 与 之 直接 接 确 。 金 属 网 上 也 
不 应 放置 过 多 、 过 重 的 培养 物 。 

6) 每 月 进行 一 次 消毒 。 

(2) 培养 箱 的 维护 

1) 培养 箱 外 壳 应 可 靠 接地 。 

2) 当 生 化 培养 箱 制冷 工作 时 ， 不 宜 使 箱 内 温度 与 环境 温度 之 差 
类 于 25TC% 

3) 培养 箱 要 放置 在 阴凉 、 干 燥 、 通 风 恨 好 、 远 离 热源 和 日 晒 的 
地 方 ， 并 且 要 放置 平稳 ， 以 防震 动 而 发 出 噪声 。 

4) 为 保证 冷凝 器 有 效 地 散热 ,冷凝 器 与 墙壁 之 间 的 距离 应 大 于 
100mm。 箱 体 侧 面 应 有 S0mm 间隙 ， 箱 体 项 部 至 少 应 有 300mm 空间 。 

5) 培养 箱 在 搬运 、 维 修 、 保 养 时 ， 应 避免 磁 撞 、 摇 晃 和 震动 ， 
最 大 倾斜 度 应 小 于 45°。 

6) 仪器 突然 不 工作 时 ， 应 检查 熔 丝 管 ( 箱 后 ) 是 否 烧 坏 ， 并 检 
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查 供电 情况 。 
十 、 显 微 镜 的 使 用 与 维护 
1. 显微镜 的 使 用 方法 
(1) 采光 


1) 将 显微镜 放 在 桌 上 合适 的 位 置 ， 调 整 座位 以 便于 操作 。 














2) 如 果 使 用 电光 源 显微镜 ， 则 应 当先 将 光源 亮度 调 至 最 小 ， 然 
后 接 通 电源 ， 将 光源 亮度 调 至 最 大 亮度 的 2/3 。 

3) 选择 低 倍 接 物 镜 ， 并 转 到 中 央 适 宜 位 置 ， 眼 睛 推进 至 接 目镜 上 。 

4) 如 果 使 用 普通 光学 显微镜 ， 则 应 当 转 动 反 光 镜 ， 调 节 螺 旋 使 








镜 简 升 至 适宜 的 高 度 ， 待 视野 明亮 即 可 。 

5) 如 果 使 用 双 目 显微镜 ， 则 应 当 调节 
单一 圆 形 视 野 为 止 。 

(2) 放置 标本 于 载 物 台 上 

1) 将 标本 载 玻 片 用 弹 咎 夹 固定 ， 从 侧 
旋钮 ， 使 光线 通过 标本 。 






























































双 目 距离 ， 直 到 双眼 看 到 








下 观察 ， 调 节 推 进 器 上 的 














2) 选择 适宜 的 低 倍 〈 或 高 倍 ) 接 物镜 ， 先 调节 粗 调节 旋钮 ， 后 
调节 细 调 节 旋钮 ， 使 观察 到 的 图 像 是 一 个 比较 清晰 的 倒立 图 像 。 
































3) 向 上 或 向 下 移动 集 光 器 和 光圈 ， 通 
最 佳 图 像 。 

(3) 油 镜 的 使 用 

1) 若 需 要 使 用 油 镜 ， 则 需 将 光圈 大 开 ， 

2) 在 标本 上 滴 一 小 滴 香 柏油 。 

3) 从 镜 简 的 侧面 观察 ， 缓 慢 调 节 粗 〈 
于 油 滴 内 ， 切 勿 使 油 镜 与 标本 相 撞 。 

(4) 观察 标本 微生物 的 形态 
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过 观察 ， 确 定 最 佳 光 亮 和 





将 集 光 器 上 升 至 载 物 人 台 。 

















细 ) 调节 旋钮 直至 油 镜 浸 











1) 上 、 下 调节 细 调 节 旋 钮 使 模糊 的 物 像 清晰 。 
2) 调节 推进 器 旋钮 ， 观 察 不 同位 置 的 微生物 形态 ， 并 在 纸 上 绘 








制图 像 或 记录 所 观察 到 的 物 像 。 

(5) 整理 

1) 移 去 载 玻 片 ， 清 洁 载 物 台 。 

2) 将 光源 亮度 调 至 最 小 ， 关 闭 电源 。 
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3) 用 擦 镜 纸 清洁 目镜 镜头 ,检查 物 镜 是 否 干净 ， 如 果 需 要 清洁 ， 
则 应 当 用 擦 镜 纸 将 其 清洁 干净 。 

4) 拨 下 电源 插头 ， 羡 上 让 人 尘 布 或 将 显微镜 放 于 箱 中 。 

2. 显微镜 的 维护 

1) 显微镜 为 精密 仪器 ， 其 各 部 件 不 得 随意 拆 印 。 

2) 搬 动 显微镜 时 ， 应 当 一 手 握 住 镜 臂 ， 一 手 托 住 镜 座 ， 放 于 前 
胸 ， 以 免 损坏 。 
3) 使 用 前 后 都 应 以 软 绸 或 控 镜 纸 擦拭 镜头 和 机 械 部 分 。 

4) 油 镜 使 用 后 ， 应 立即 先 以 擦 镜 纸 拭 去 香 柏 油 ， 然 后 用 二 
擦拭 ， 最 后 再 用 擦 镜 纸 擦拭 ， 直 到 干净 为 止 。 

5) 将 各 接 物镜 转 成 “ 八 ” 字 形 ， 并 将 集 光 镜 下 移 。 

6) 最 后 将 显微镜 轻 放 回 镜 箱 。 

7) 注意 防潮 〈 防 每 ) 、 防 尘 、 防 晒 、 防 热 。 

十 一 、 高 压 灭 菌 锅 的 使 用 与 维护 

(1) 高 压 灭 菌 锅 的 操作 步 又 

1) 加 水 于 夹层 中 〈 用 蒸汽 加 热 的 灭 菌 器 无 需 加 水 ) 。 

2) 放 入 待 灭 菌 的 物品 。 

3) 盖 好 容器 盖 ， 并 拧紧 。 

4) 加 热 或 通信 蒸汽 。 

5) 待 升 至 规定 压力 时 ， 打 开 排 气 闸 ， 排 出 容器 内 的 冷 空气 ， 防 
止 形成 “ 假 压 "。 待 容器 内 蒸汽 压力 上 升 至 所 需 压力 〈 如 0. 1MPa) 
时 ， 开 始 计时 。 

6) 持续 用 蒸汽 加 热 15 ~ 20min。 

7) 打开 容器 盖 ， 取 出 灭 菌 物品 。 切 记 不 要 突然 打开 容器 盖 ， 以 
防止 灭 菌 器 中 盛装 培养 物 的 容器 喷 出 。 为 此 ， 在 待 容 器 内 压力 降 至 自 
然 压力 时 ， 再 打开 容器 盖子 。 

8) 灭 菌 效果 检查 。 可 将 有 芽 抱 的 细菌 放 在 培养 下 内 ， 用 纱布 包 
好 ， 按 常 法 灭 菌 。 灭 菌 后 取出 培养 四 ， 若 无 细菌 生长 ， 则 表示 灭 菌 效 
果 良 好 。 

(2) 高 压 灭 菌 锅 的 维护 

1) 推 放 灭 菌 物品 时 ， 严 禁 堵塞 安全 阀 和 放 气 闪 ， 必 须 留 出 空位 ， 
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保证 其 空气 畅通 ， 和 否则 易 造成 容器 爆裂 。 

2) 灭 菌 时 ， 灭 菌 液体 体积 不 应 超过 容器 的 3/4。 

3) 不 同 灭 菌 指标 的 物品 ， 不 能 一 起 灭 菌 。 

4) 灭 菌 终了 时 ， 若 压力 表 指 针 已 经 回复 零 位 ， 而 锅 盖 不 易 开 启 ， 
则 可 将 放 气 阀 摘 下 置 于 放 气 位 置 ， 使 外 界 空气 进入 锅 内 ， 在 真空 消除 
后 ， 方 可 开 盖 。 

5) 压力 表 使 用 日 久 后 ， 若 压力 指示 灯 不 正确 或 不 能 回复 零 位 ， 
则 应 及 时 予以 检修 。 

6) 经 常 保 持 设备 的 清洁 与 干燥 ， 可 以 延长 其 使 用 寿命 。 橡 胶 密 
封 圈 使 用 日 久 会 老化 ， 应 定期 更 换 。 

7) 应 定期 检查 安全 阀 的 可 靠 性 ， 若 工作 压力 超过 0. 165MPa 时 不 
起 跳 ， 则 需 更 换 合格 的 安全 

十 二 、 超 净 工 作 台 的 使 用 与 维护 

(1) 超 净 工作 台 的 使 用 

1) 使 用 工作 台 时 ， 应 先 用 经 过 清洁 液 浸 泡 的 纱布 擦拭 ， 再 用 消 
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2) 接 通 电源 ， 提 前 50min 打开 紫外 灯 照 射 消毒 ， 处 理 净 化 工作 区 
内 工作 台 表 面积 累 的 微生物 ，30min 后 ， 封 闭 紫外 灯 ， 开 启 送 风机 。 

3) 工作 台面 上 不 要 存放 不 必要 的 物品 ， 以 保持 工作 区 内 的 洁 # 
气流 不 受 干扰 。 

4) 操作 结束 后 ， 清 理工 作 台 面 ， 收 集 各 废弃 物 ， 封 闭 风 机 及 照 
明 开 关 ， 用 清洁 剂 及 消毒 剂 擦拭 消毒 。 

5) 最 后 开启 工作 台 紫 外 灯 ， 照 射 消毒 30min 后 ， 关 闭 紫外 灯 ， 切 
断 电 源 。 

6) 每 两 月 用 风速 计 测量 一 次 工作 区 均匀 风速 ， 若 发 现 不 符合 技 
术 标 准 ， 则 应 调节 调 压 器 手柄 ， 改 变 风机 输 进 电压 ， 使 工作 台 处 于 最 
佳 状况 。 

7) 每 月 进行 一 次 维护 检查 ， 并 填写 维护 记录 。 

(2) 超 净 工作 台 的 维护 

1) 每 次 使 用 完毕 ， 立 即 清洁 仪器 ， 悬 挂 标识 ， 并 填写 仪器 使 用 
记录 。 
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2) 取样 结束 后 ， 先 用 毛 刷 刷 净 洁净 工作 区 的 杂 物 和 浮 竺 。 

3) 用 细软 布 擦拭 工作 台 表 面 污 迹 、 污 垢 ， 目 测 应 无 清洁 剂 残 留 ， 
然后 用 清洁 的 布控 干 。 

4) 要 经 常用 纱布 栈 上 酒精 将 紫外 线 杀 菌 灯 表 面 擦 干 净 ， 保 持 表 
面 清洁 ， 否 则 会 影响 杀菌 能 力 。 


5) 效果 评价 : 设备 内 外 表面 应 该 光亮 整洁 ， 没 有 污 迹 。 
第 五 节 溶液 的 配制 


一 、 实 验 室 用 水 

食品 分 析 检 验 中 绝 大 多 数 的 分 析 是 对 水 溶液 的 分 析 检 测 ， 因 此 水 
是 最 常用 的 溶剂 。 实 验 室 用 水 是 分 析 质 量 控制 的 一 个 重要 因素 ,会 影 
响 空白 值 以 及 分 析 方 法 的 检 出 限 。 尤 其 是 微量 分 析 ， 对 水 质 的 要 求 更 
高 。 实 验 室 中 用 于 溶解 、 稀 释 和 配制 溶液 的 水 ， 都 必须 先 经 过 纯化 。 
分 析 要 求 不 同 ， 对 水 质 纯 度 的 要 求 也 不 同 。 在 实验 室 中 离 不 开 蒸馏 水 
或 特殊 用 途 的 纯 水 。 

1. 实验 室 用 水 级 别 及 主要 指标 
国家 标准 《分 析 实 验 室 用 水 规格 和 试验 方法 》 (GB/T 6682 一 
2008) 中 规定 了 实验 室 用 水 的 规格 、 等 级 、 制 备 方法 、 技 术 指 标 及 检 
验方 法 。 

2. 实验 室 用 水 的 制备 方法 

三 级 水 可 用 蒸馏 或 离子 交换 等 方法 制 取 ， 所 用 源 水 应 为 饮用 水 或 
比较 纯净 的 水 。 三 级 水 用 于 一 般 化 学 分 析 试 验 。 

二 级 水 可 用 多 次 蒸馏 或 离子 交换 等 方法 制 取 。 二 级 水 中 含有 微量 
的 无 机 、 有 机 或 胶 态 杂质 ， 主 要 用 于 无 机 痕 量 分 析 等 试验 ， 如 原子 吸 
收 光谱 分 析 用 水 。 

一 级 水 可 用 二 级 水 经 过 石英 藻 馏 设备 蒸馏 或 离子 交换 混合 床 处 理 
后 ， 再 经 0. 2um 微 孔 滤 膜 过 滤 来 制 取 。 一 级 水 中 基本 不 含有 溶解 或 胶 
态 离子 杂质 及 有 机 物 ， 主 要 用 于 有 严格 要 求 的 分 析 试 验 ， 包 括 对 颗粒 
有 要 求 的 试验 ， 如 高 压 液 相 色谱 分 析 用 水 。 

实验 室 用 水 级 别 及 主要 指标 见 表 1-5-1。 
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表 1-5-1 实验 室 用 水 级 别 及 主要 指标 















































指标 名 称 三 ”级 二 级 一 级 
pH 值 (25%C) 5.0~7.5 一 一 
电导 率 (25%C)/(mS/m) <0.50 <0.10 <0.01 
可 氧化 物质 含量 (以 0 加 
计 )ZCmngyD) 0.4 <0.08 
0 a <0.01 <0 001 
蒸发 残渣 含量 (105%C + 到 加 
2°C )/( mg/L) 0 0 
0 0 = <0.02 <0.01 
也 里 m. 
于 有 严格 要 求 
用 于 无 机 上。 
才 颗 粒度 





学 检验 “| 如 原子 吸收 
光谱 分 析 丛 验 ， [高 效 液 相 
色谱 检验 
注 ; 1 在 一、 一 级 水 的 纯度 下 ，pH 值 难于 测定 ， 故 无 此 项 质量 指标 。 
2 考虑 到 纯 水 在 储存 过 程 中 会 因 接 触 空气 而 吸收 C0, ， 或 储 水 容器 材 
质 本 身 可 溶性 成 分 的 溶解 导致 电导 率 的 改变 ， 一 、 二 级 水 的 电导 率 
必须 “在 线 检测 ”。 
































3. 分 析 实 验 室 用 水 质量 的 检验 

分 析 实 验 室 用 水 质量 的 检验 有 标准 方法 和 一 般 常 用 方法 两 种 。 

(1) 标准 检验 方法 GB/T 6682 一 2008 中 详尽 规定 了 分 析 实 验 室 
用 水 的 质量 检验 方法 。 按 照 该 标准 进行 检验 ， 至 少 应 取 3L 有 代表 性 的 
水 样 ， 且 在 取样 前 要 用 待 测 水 样 反复 清洗 容器 ， 取 样 时 要 避免 沾 污 。 
试验 环境 要 保持 洁净 ， 试 验 中 均 使 用 分 析 纯 试剂 和 相应 级 别 的 水 。 

检验 时 ， 主 要 对 水 的 pH 值 、 电 导 率 、 可 氧化 物质 限量 、 蒸 发 残 
酒 等 指标 进行 检验 。 

(2) 一 般 检验 方法 ”标准 检验 方法 虽然 严格 ,但 是 很 费时 ， 对 于 

般 化 验 用 的 纯 水 ， 只 要 物理 方法 检验 或 化 学 方法 检验 合格 ， 即 可 满 
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足 使 用 需要 。 

1) 物理 方法 检验 : 利用 电导 仪 或 兆 欧 表 测 定 水 的 电导 率 是 最 实 
用 而 又 简便 的 方法 。 水 的 电导 率 越 低 ， 即 水 的 导电 能 力 越 弱 ， 表 示 水 
中 的 离子 越 少 ， 水 的 纯度 越 高 。 

2) 化 学 方法 检验 ， 即 通过 化 学 方法 检验 待 测 水 是 否 符合 实验 室 
三 级 用 水 标准 。 检 验 项 目 主要 包括 pH 值 、 阳 离子 (如 Ca 、Mg** 
等 ) 、 握 离子、 二氧化碳、 有机物 和 微生物 污染 情况 的 检查 等 。 

此 外 ， 根 据 用 水 的 目的 ， 有 时 还 要 做 一 些 专项 检验 ， 或 用 标准 方 
法 专 做 某 些 项 目的 检验 。 

二 、 化 学 试剂 和 标准 物质 

化 学 试剂 是 符合 一 定 质量 标准 的 纯度 较 高 的 化 学 物质 。 它 是 分 析 
工作 的 物质 基础 。 试 剂 的 纯度 对 分 析 检验 很 重要 ， 会 影响 结果 的 准确 
性 。 试 剂 的 纯度 达 不 到 分 析 检 验 的 要 求 就 不 能 得 到 准确 的 分 析 结 果 。 
能 否 正 确 选 择 、 使 用 化 学 试剂 ， 将 直接 影响 分 析 试验 的 成 败 、 准 确 度 
的 高 低 及 试验 成 本 。 因 此 ， 检 验 人 员 必 须 充 分 了 解 化 学 试剂 的 性 质 、 
类 别 、 用 途 与 使 用 方法 。 

1. 按 纯度 (杂质 含量 的 多 少 ) 划分 

按 纯度 (杂质 含量 的 多 少 ) 划分 ， 化 学 试剂 可 分 为 高 纯 、 光 谱 
纯 、 基 准 、 分 光 纯 、 优 级 纯 、 分 析 纯 和 化 学 纯 等 。 

(1) 高 纯 、 光 谱 纯 试剂 ” 甚 主 成 分 含量 高 ， 杂 质 含量 比 优 级 纯 
低 ， 且 规定 的 检验 项 目 多 ， 主 要 用 于 微量 及 痕 量 分 析 中 试 样 的 分 解 及 
试 液 的 制备 。 

(2) 分 光 纯 试剂 、 要 求 在 一 定 的 波长 范围 内 干扰 物质 的 吸收 小 于 
规定 值 。 

(3) 基准 试剂 ”基准 试剂 是 一 类 用 于 标定 滴定 分 析 中 标准 滴定 溶 
液 的 标准 物质 ， 可 作为 滴定 分 析 中 的 基准 物 用 ， 也 可 精确 称 量 后 用 直 
接 法 配制 标准 滴定 溶液 。 基 准 试剂 主 成 分 含量 一 般 为 99.95% ~ 
100. 05% (体积 分 数 ) ， 杂 质 略 低 于 优 级 纯 或 与 优 级 纯 相 当 。 

(4) 优 级 纯 试剂 (G. R) ， 主 成 分 含量 高 ， 杂 质 含量 低 ， 主 要 用 
于 精密 的 科学 研究 和 测定 工作 。 

(5) 分 析 纯 试剂 (A. R) ，” 主 成 分 含量 略 低 于 优 级 纯 ， 杂 质 含量 
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略 高 ， 用 于 一 般 的 科学 研究 和 重要 的 测定 工作 。 

(6) 化 学 纯 试 剂 (C.P) “品质 较 分 析 纯 差 ， 用 于 工厂 、 教 学 试 
验 的 一 般 分 析 工 作 。 

2. 根据 质量 标准 及 用 途 划 分 

根据 质量 标准 及 用 途 的 不 同 ， 化 学 试剂 可 大 体 分 为 标准 试剂 、 普 
通 试剂 、 高 纯度 试剂 与 专用 试剂 四 类 。 

(1) 标准 试剂 ”滴定 分 析 用 标准 试剂 ， 我 国 习 惯 称 为 基准 试剂 
(PT) ， 分 为 C 级 〈 第 一 基准 ) 与 D 级 (工作 基准 ) 两 个 级 别 。 其 主 
体 成 分 的 体积 分 数 分 别 为 99. 98% ~ 100. 02% 和 99. 95% ~ 100.05% 。 

基准 试剂 是 在 滴定 分 析 中 标定 标准 滴定 溶液 的 标准 物质 ， 也 可 用 
直接 法 配制 标准 滴定 溶液 ， 通 常 由 大 型 试剂 厂 生 产 ， 并 严格 按 国 家 标 
准 进行 检验 。 其 特点 是 主体 成 分 含量 高 而 且 准 确 可靠 。 

(2) 普通 试剂 ”普通 试剂 是 实验 室 广泛 使 用 的 通用 试剂 ， 一 般 可 
分 为 优 级 纯 、 分 析 纯 和 化 学 纯 三 个 级 别 。 普 通 试剂 的 规格 和 适用 范围 
见 表 1.5.2。 












































































































































表 1-5-2 普通 试剂 的 规格 和 适用 范围 



















































































等 级 | 名 称 | 符号 适用 范围 标志 
优 级 纯 精密 分 析 、 科 研 
一 级 | (保证 试剂 | “RR | 也 可 作 基 准 试剂 绿色 
分 析 纯 | An 党 用 分 析 试剂 、 科 研 | ， 
(分 析 试 剂 ) 用 试剂 
三 级 “| 化 学 纯 CP | 要求 较 低 的 分 析 用 | 蓝 色 
试剂 




















当 ， 但 杂质 含量 很 低 ， 而 且 杂 质 检测 项 目 比 优 级 纯 或 基准 试剂 多 1 ~2 
伐 。 高 纯 试 剂 主要 用 于 微量 分 析 中 试 样 的 分 解 及 试 液 的 制备 。 

(4) 专用 试剂 ”专用 试剂 是 一 类 具有 专门 用 途 的 试剂 。 其 主体 成 
分 含量 高 ， 杂 质 含量 很 低 。 它 与 高 纯度 试剂 的 区 别 是 : 在 特定 的 用 途 
中 ， 于 扰 杂 质 的 成 分 只 需 控制 在 不 致 产生 明显 干扰 的 限度 以 下 。 专 用 
试剂 种 类 很 多 ， 如 光谱 纯 试剂 (SP) 、 色 谱 纯 试剂 (GC) 、 生 物 试 剂 
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(BR) 等 。 

各 种 试剂 要 根据 检验 项 目的 要 求 和 检验 方法 的 规定 ， 合理、 正确 
地 选择 使 用 ， 不 要 盲目 地 追求 纯度 高 。 食 品 检验 常用 分 析 纯 试剂 
(AR) 。 对 于 滴定 分 析 常 用 的 标准 溶液 ， 应 采用 分 析 纯 试剂 配制 ， 再 用 
D 级 基准 试剂 标定 ， 对 于 酶 试剂 ， 应 根据 其 纯度 、 活 力 和 保存 的 条 件 
及 有 效 期 限 正确 地 选择 使 用 。 

三 、 溶 液 含 量 的 表示 方法 

在 分 析 检 验 工作 中 ， 离 不 开 各 种 含量 的 溶液 。 溶 液 的 含量 通常 指 
在 一 定量 的 溶液 中 所 含 溶质 的 量 。 分 析 工 作 中 常用 的 含量 表示 方法 有 
以 下 几 种 : 

1. 物质 的 量 浓度 (cs) 

物质 了 的 物质 的 量 浓度 cs 是 指 物 质 的 量 加 与 相应 溶液 的 体积 了 
之 比 。 

































































溶质 B 的 物质 量 (n，) 
”清流 的 体积 〈 人 
cs 的 法 定单 位 为 mol [ms ， 常 用 单位 为 mol/L。 
2. 质量 分 数 (ws) 
物质 B 的 质量 分 数 是 指 物质 B 的 质量 与 溶液 的 质量 之 比 ， 常 用 ws 
表示 。 

















溶质 了 的 质量 (m,) 
"溶液 的 质量 (m) 
物质 B 的 质量 分 数 是 无 量 纲 的 ， 常 用 % 表示 。 例 如 ,ws =0.2 可 
用 百分数 表示 为 ws =20% 。 
3. 质量 浓度 (p，) 
物质 B 的 质量 浓度 ps 是 物质 B 的 总 质量 ms 与 溶液 的 体积 了 之 比 。 
溶质 了 的 质量 (m) 
证 -溶液 的 体积 (V) 
ps 的 法 定单 位 为 kg/m ， 实 际 常 采用 g/L 或 mg/mL、jg/mL 等 。 
质量 浓度 多 用 于 溶质 为 固体 的 溶液 。 
4. 质量 摩尔 浓度 (4b,) 
溶质 B 的 质量 摩尔 浓度 是 溶质 B 的 物质 的 量 与 溶剂 的 质量 之 比 。 
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溶质 B 的 物质 的 量 (n;) 
5 ”溶剂 的 质量 (m) 
5. 体积 分 数 (gp，) 
物质 B 的 体积 分 数 通 常用 于 表示 溶质 为 液体 的 溶液 浓度 。 它 是 混 
合 前 溶质 B 的 体积 与 混合 后 溶液 的 体积 之 比 ， 用 gs 表示 。 
溶质 B 的 体积 (V;) 
9 溶液 的 体积 (TV) 
物质 B 的 体积 分 数 是 无 量 纲 的 ， 常 用 % 表示 。 例 如 ，pcomsou = 
75% 的 溶液 ， 即 表示 100mL 乙醇 水 溶液 中 含 75mL C,H;OH。 
6. 体积 比 浓度 
体积 比 浓度 是 指 A 体积 液体 溶质 和 B 体积 溶剂 (多 数 情况 下 为 
水 ) 相 混 合 的 体积 比 ， 常 以 (V+ WV) 或 VV: WV, 表示 。 例如 ，(1 +3) 
HCl 溶液， 表示 1 体积 市 售 浓 HCl 与 3 体积 水 相 混 合 而 成 的 溶液 ， 也 
可 表示 为 1:3HCl 溶液 ,意义 完全 相同 。 
7. 滴定 度 
滴定 度 表示 每 毫升 B 标准 滴定 溶液 相当 于 待 测 组 分 A 的 质量 ， 用 
Ts( Tym 物 /滴定 剂 表示 ， 单 位 为 gf mL。 例如 ， 若 每 毫升 KMn0, 标 准 溶 
液 恰好 能 与 0.005600g Fe * 反应 ， 则 KMn0, 标 准 溶液 的 滴定 度 可 表 
示 为 















































Ti os =0. 005600g/ mL 

在 工矿 企业 中 对 大 批 试 样 进行 例 行 分 析 时 常会 用 到 这 种 浓度 。 例 
如 ， 滴 定 消耗 了 (mL) 标准 溶液 ， 则 被 测 物 质 的 质量 为 

m=7TV 

四 、 标 准 溶液 的 配制 与 标定 

已 知 准确 浓度 的 溶液 叫做 标准 溶液 。 标 准 溶液 的 配制 方法 有 直接 
法 和 间接 法 (标定 法 )。 

1. 直接 法 

准确 称 取 一 定量 的 基准 物质 ， 经 溶解 后 ， 定 量 转移 于 一 定 体积 的 
容量 瓶 中 ， 用 去 离子 水 稀释 至 刻度 。 根 据 溶质 的 质量 和 容量 瓶 的 体 
积 ， 即 可 计算 出 该 标准 溶液 的 准确 浓度 。 
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【 例 1-5-1】 准确 称 取 2. 942g 基准 物质 K, Cr,0;， 溶 解 后 定量 转移 
至 1L 容量 瓶 中 。 已 知 Mcwso, =294.2g/mol， 计算 此 ,Cr,0, 溶 液 的 
解 











2. 942g 
kocoo 1LX294. 2g/mol 


能 用 直接 配制 法 配制 的 化 学 试剂 需要 具备 以 下 条 件 : 

1) 组 成 恒定 并 与 化 学 式 相 符 。 若 含 结晶 水 (如 本 C0, :2H,0、 
NasB,0;. 10H,0 等 )， 则 其 结晶 水 的 实际 含量 也 应 与 化 学 式 严 格 
相符 。 

2) 纯度 足够 高 (质量 分 数 达 99. 9% 以 上 ) ， 杂 质 含量 应 低 于 分 析 
方法 允许 的 误差 限 。 

3) 性 质 稳定 ,不 易 吸 收 空气 中 的 水 分 和 CO,， 不 分 解 ， 不 易 被 空 
气 所 氧化 。 

4) 有 较 大 的 摩尔 质量 ， 以 减少 称 量 时 的 相对 误差 。 

凡是 符合 上 述 条 件 的 物质 ， 都 称 为 基准 物质 或 基准 试剂 。 基 准 试 
剂 都 可 以 直接 配制 成 标准 溶液 。 

2. 间接 配制 法 (标定 法 ) 
许多 物质 不 符合 基准 物质 的 条 件 ， 如 HCl、NaOH、KMn0,、 上 bb、 
NasS,0; 等 试剂 。 它 们 不 适合 用 直接 法 配制 成 标准 溶液 ， 需 要 采用 标定 
法 (又 称 间接 法 )， 即 先 配 成 近似 浓度 的 溶液 ， 然 后 用 基准 物质 或 男 
一 种 已 知 浓度 的 标准 溶液 来 标定 它 的 准确 浓度 。 其 操作 过 程 称 为 标定 。 

【 例 1-5-2】 称 取 0. 1998g 基准 物 草 酸 (H,C,0,: 2H,0) 溶 于 水 
中 ， 用 NaOH 溶液 滴定 ， 消 耗 了 29. 50ml NaOH 溶液 ， 计 算 NaOH 溶液 
的 浓度 。 已 知 Mucoy .2120 = 126. 1g/ mol。 

解 ” 按 题 意 滴定 反应 为 

2NaOH + H,C,0, = Na,C,0, +2H,0 


(cV) wou = ncso4 





=0. 01000mol/L 





















































77H2C204 + 2H20 





c 三 之 Xx 
NaOH -3 
Mi cs04 .2H20 x son X10 


126 
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0. 1998g 
126. 1g/ mol x29. 50mL x 10™ 


=0. 1075mol/L 


=2 x 


















































滴定 分 析 中 常用 的 基准 物质 见 表 1-5-3。 
表 1-5-3 滴定 分 析 中 常用 的 基准 物质 
滴定 方法 基准 物质 标定 对 象 
碳酸 钠 (Na, C0; ) 酸 
Sy 硼砂 ( Na, B40,; . 10H,0) 酸 
RE 邻 莱 二 甲酸 毛 饥 (KHCs Hs0,) 碱 
二 水 合 草酸 (HC,0, :2H,0) 碱 ，KMnO， 
重 铬 酸 钾 (kK,Cr,07;) 还 原 剂 
草酸 钠 ( Nas C,0,) 氧化 剂 
氧化 还 原 滴定 碘 酸 钾 (KIO; ) 还 原 剂 
金属 铜 (Cu) 还 原 剂 
三 氧化 二 砷 (As; 03 ) 氧化 剂 
碳酸 钙 ( CaC0; ) EDTA 
配 位 滴定 一 
金属 锌 (Zn) EDTA 
沉淀 滴定 氯 化 钠 (NaCl) AgNOs 
五 、 溶 液 的 稀释 及 浓度 换算 








1. 小 溶液 的 稀释 
质量 分 数 和 浓度 是 溶液 稀释 计算 中 最 常见 的 两 种 。 





(1) 质量 分 数 ws 
【 例 1-5-3】 











解 


符 


全 


(2) 浓度 om 





配制 质 
量 分 数 为 96% 的 浓 硫 酸 稀释 ? 





量 分 数 为 18% 的 稀 硫 酸 480g， 需 用 多 少 克 质 


480g x18% =m x96% 
m =480g x18/96 =90g 


质量 分 数 为 96% 和 90g。 
用 水 稀释 溶 


容 液 时 ， 溶 液 的 体积 增 大 ， 浓 度 相应 降 


低 ， 但 溶液 中 溶质 ae i etn 
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的 量 相等 的 原则 ， 可 以 得 到 的 稀释 规则 为 

cpi Vi = Cp, Vs 

式 中 6c, ，cs, 一 一 B 的 浓 溶 液 和 稀 溶 液 的 浓度 
Vi ， 态 一 一 浓 溶 液 和 稀 溶液 的 体积 。 











【 例 1-5-4】 用 浓度 为 18molL 的 浓 硫 酸 溶液 ， 配 制 500mL 浓度 
为 3molL 的 稀 硫 酸 溶液 ， 需 浓 硫 酸 多 少 毫 升 ? 
解 co Vi = Cp, Vs 
18mol/L x Vi =3mol/L x 500mL 
Vi =83.3mL 


答 ” 需 浓度 为 18molLL 的 浓 硫酸 83. 3mL。 

2. 质量 类 组 成 量 之 间 的 换算 

质量 分 数 和 质量 摩尔 浓度 是 以 质量 计量 的 ， 把 它们 归 为 质量 类 组 
成 量 。 根 据 使 用 的 要 求 ， 它 们 之 间 的 换算 举例 说 明 如 下 。 

【 例 1-5-5】 求 质量 分 数 为 60% 的 硫酸 溶液 的 质量 摩尔 浓度 。 

解 ”质量 分 数 为 60% 的 硫酸 溶液 ， 即 每 100g 溶液 中 含 60g H,S0,， 
含水 40g， 所 以 























NH2s04 60g 
T2504 mp0 40g x 98g/ mol 


=0.0153mol/g 
=15.3mol/kg 
答 ” 其 质量 摩尔 浓度 为 15. 3mol/kg。 
3. 体积 类 组 成 量 之 间 的 换算 
【 例 1-5-6】 试问 100g/L 的 氢 氧 化 钠 溶液 的 浓度 cvon 为 多 少 ? 


msaoH _ Myaon Myaon 


解 CNaoh = V 一 V 





b 








100g 
~ 1L x 40g/ mol 


=2. 5mol/L 
答 ”100g/L 的 氧 氧 化 钠 溶液 的 浓度 为 2. SmolL。 
4. 质量 类 和 体积 类 组 成 量 之 间 的 换算 
两 类 组 成 量 之 间 相 互 计算 时 ， 必 须 有 一 个 “媒介 ”一 一 溶液 的 密 
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度 。 借 助 于 密度 可 以 知道 溶液 的 质量 和 体积 的 关系 。 
【 例 1-5-7】 市 售 浓 硫 酸 的 密度 p =1. 84g/mL， 质 量 分 数 为 98% ， 
求 其 浓度 。 











7H2SO4 


解 CHoso4 = V 








1. 84g/mL x 1000mL x 98% 
二 1L x98g/mol 


=18.4mol/L 

答 ” 其 浓度 为 18. 4mol/L。 

六 、 缓 冲 试剂 

缓冲 溶液 通常 是 由 足够 浓度 的 弱酸 及 其 共 斩 碱 、 弱 碱 及 其 共 斩 酸 
或 多 元 酸 的 酸 式 盐 及 其 次 级 盐 组 成 的 ， 具 有 抵抗 外 加 的 少量 强酸 或 强 
碱 ， 或 适当 稀释 而 保持 溶液 pH 值 基本 不 变 的 作用 。 

1. 缓冲 溶液 的 组 成 和 缓冲 作用 的 原理 

缓冲 溶液 通常 由 弱酸 与 弱酸 盐 ( 共 斩 碱 ) (如 CH;COOH - 
CH;COONa) 、 弱 碱 与 弱 碱 盐 〈 共 生 酸 ) (NH, - NH Cl) 、 多 元 弱酸 的 
酸 式 盐 及 次 级 盐 (Na,C0, -NaHCO;) 组 成 。 

下 面 以 CH;COOH -CH;COONa 组 成 的 缓冲 溶液 为 例 ， 说 明 其 缓冲 
作用 的 原理 。 这 种 缓冲 溶液 的 特点 是 : 体系 中 同时 含有 大 量 的 
CH;COOH 和 CH;C00- ， 并 存在 着 CH; COOH 的 解 离 平衡 。 

适量 OH 《平衡 左 移 ) 



























































CH COOH 一 CHCOO +H’ 


CH COONa 一 一 Na +CH;COO - 

(平衡 右 移 ) 适量 A 
当 外 加 少量 酸 时 ， 溶 液 中 的 CH;C00- 瞬间 即 与 外 加 的 HH’ 结合 成 
CHsCOOH, 使 CH;COOH 的 解 离 平衡 向 左 移动 ， 溶 液 中 H?* 的 浓度 几 
乎 不 变 ， 这 里 CH,C00- 起 到 了 抗 酸 的 作用 ; 当 外 加 少量 碱 时 ， 溶 液 
中 的 五 * 与 OH- 结合 生成 了 0， 使 CH,COOH 的 解 离 平衡 向 右 移动 ， 
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即 大 量 存在 的 未 解 离 的 CH; COOH 就 继续 解 离 以 补充 H: 的 消耗 ,溶液 
中 OH- 的 浓度 几乎 不 变 ， 这 里 CH;COOH 起 到 了 抗 碱 的 作用 。 显 然 ， 
缓冲 溶液 同时 具有 抗 少量 酸 、 碱 的 作用 ， 并 且 由 缓冲 溶液 的 不 同 部 分 
承担 。 

2. 缓冲 溶液 pH 值 的 计算 

假设 一 元 弱酸 与 弱酸 盐 HA-MA 组 成 缓冲 溶液 ,一 元 弱酸 的 浓度 
为 ew， 弱酸 盐 的 浓度 为 cs, ， 由 HA 解 离 得 [H* ] =xmol/L 

HA—H* + A- 

cw 和 hA(mol/L) ec-X XX Cw +% 

由 于 HA 的 解 离 度 很 小 ， 加 入 NaA 后 ， 存 在 同 离子 效应 ， 解 离 出 
来 的 H* 和 A 浓度 更 小 ， 所 以 0. 10 上 +x=0. 10。 
[TH*].[A-] _*(cn 二 2X) 

LHA] 《c 酸 一 志 ) 
由 于 HA 为 弱酸 ， 且 存在 同 离子 效应 ，H' 浓度 更 小 ， 所 以 cw - 


% 二 C 酸 ，C 赴 十 % 二 C 款 ， 则 



























































0 
Kia > 









































Ke 一 和 起 
cm 
= Ke 
盐 
对 于 任意 一 元 弱酸 -弱酸 盐 
EF 
6 起 


Ci 
pH=pK® -lg -至 


C 盐 


同 理 ， 也 可 推导 出 一 元 弱 碱 与 弱 碱 盐 pH 值 的 计算 公式 为 

















[OH-] =K? 一 
C 盐 


在 
pOH =pK® ~ lg -但 
5 盐 


pH=14.00-pKe + lg 
5 盐 
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3. 关于 缓冲 溶液 的 几 点 说 明 
1) 缓冲 溶液 的 pH 值 主要 取决 于 弱酸 或 弱 碱 的 解 离 平衡 常数 K? 
或 Ke; 选择 缓冲 对 时 ， 应 使 pK®* 和 pK? 尽量 接近 pH、pOH 。 


2) 缓冲 溶液 pH 值 的 控制 主要 体现 在 ls 或 Is 2 ， 外 加 少量 酸 、 














碱 时 ，“ 旦 或 呈 的 值 改 变 不 大 , 因此 pH 值 改变 不 大 。 
3) 缓冲 溶液 的 缓冲 能 力主 要 与 弱酸 〈 弱 碱 ) 及 其 盐 的 浓度 有 关 。 
弱酸 〈 弱 碱 ) 浓度 大 ， 比 值 改 变 小 , pH 值 变化 小 。 缓 冲 能 还 与 -到 








或 他 有 关 ， 比 值 接近 于 1 时 ， 缓 冲 能 力 最 大 ， 一 般 比 值 在 0.1 ~ 10 


之 间 。 
4) 各 种 缓冲 溶液 只 能 在 一 定 范围 内 (pH =pKs +1) 发 挥 绥 冲 作 
用 。 选 择 缓冲 溶液 时 应 注意 其 缓冲 范围 。 


5) 将 缓冲 溶液 适当 稀 生生 下 全 的 此 人 不 故 溶液 pH 值 























4. 缓冲 溶液 的 配制 

【 例 1-5-8】 和 欲 配制 pH 值 为 5.00, 乙酸 浓度 为 0.10molXL 的 缓冲 
溶液 1.0L， 求 所 需 固体 乙酸 钠 (CH;COONa . 3H,0) 的 质量 以 及 所 需 
浓度 为 0. 5molLL 的 CH;COOH 溶液 的 体积 。 

解 已 知 pH=5.00, 即 [H*]=1.0x10 mol/L, cm =0.10mol/L， 
代入 





Ln 


C 盐 
-5 
GE 1.75 x10 mo x0. 10mol/L -0 18mol/L 
1.0x10™ mol/L 
则 所 需 CH; COONa . 3H,0 的 质量 为 
1.0L x0. 18mol/L x 136g/ mol~24g 


所 需 0. 5mol/L CH;COOH 溶液 的 体积 ;} 





第 一 童 食品 检验 基础 知识 “ 131 . 





0. 10mol/L x 1. 0L 
0. Smol/L 


计算 出 所 需 CH COOH 和 CH COONa 的 量 之 后 ， 先 将 24gCH COONa ， 
3H,0 放 于 少量 水 中 ， 使 其 溶解 ， 再 加 入 0.Smol/LL 的 CH; COOH 溶液 
0. 20L， 然 后 用 水 稀释 至 1. 0L， 即 得 pH 值 为 5. 00 的 缓冲 溶液 。 

【 例 1-5-9】 如 何 配 制 100mL pH 值 为 5.00 的 缓冲 溶液 ? 

解 ”缓冲 溶液 的 pH 值 为 5.00， 而 CH:COOH 的 pK? =4.76， 所 以 
可 选用 CH;COOH - CH;COONa 缓冲 对 。 设 使 用 相同 浓度 的 CH;COOH 
和 CH;COONa 溶液 ，CH;COONa 溶液 体积 为 fmL，CH COOH 溶液 体 
积 为 (100 -VmL， 则 





=0. 20L 











C 酸 Vi 
pH=pK® -lg—— =pK® lgy 


C 盐 


100 -下 


5.00=4.76 -lg— 





V=63.3 

答 ” 需 CH,COONa 溶液 63.3mL，CH,COOH 溶液 的 体积 为 100mL - 
63.3mL = 36. 7mL。 

选择 适当 的 相同 浓度 的 CH;COOH 溶液 36.7mL 和 CH; COONa 深 
液 63. 3mL 混合 ， 即 可 得 到 需要 的 缓冲 溶液 。 

常用 的 酸 碱 缓冲 溶液 可 控制 的 pH 值 范 围 见 表 1-5-4。 


表 1-5-4 常用 的 酸 碱 缓冲 溶液 可 控制 的 pH 值 范 围 
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缓冲 溶液 的 组 成 pH 值 

酸 的 组 分 | ” 碱 的 组 分 ee PN。 范围 
盐酸 氨基 乙酸 | +*NHCH COOH+NH3CHCOO-|2.35 | 1.0~3.7 
一 氧 乙酸 氧 氧 化 钠 CH,CICOOH/CH,CICOO- |2.86| 1.8~3.8 
甲酸 氨 氧 化 钠 HCOOHZHCO0O - 3.77 | 2.8 ~4.6 
乙酸 乙酸 钠 CH3COOH/CH; CO00 - 4.76 | 3.7~5.6 
盐酸 六 次 甲 基 四 胺 | (CH )JN,H*/ (CH,)oNs 15.13 | 4.2~6.2 
磷酸 二 氧 钠 | 磷酸 毛 二 钠 HPO, ~- /HPO?- 7 SO 

区 +NH (CH,CH,OH);/ 

盐酸 三 乙醇 胺 ey 7.76 | 6.7~8.7 
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( 续 ) 

缓冲 溶液 的 组 成 

共 轩 酸 碱 对 pe 
酸 的 组 分 碱 的 组 分 范围 
氧化 铵 氨水 NH+#* /NH, 9.25 | 8.3~9.2 
| 村 + NHsCH,CO0-/ 
氨基 乙酸 氧 氧 化 钠 NH, CH, COO- 9.78 | 8.2~10.1 
碳酸 氢 钠 碳酸 钠 HCO; - /COs2- 10.32| 9.2 ~11.0 
磷酸 氧 二 钠 | ” 氧 氧 化 钠 HPO?- /PO,3- 12.32111.0~12.0 


七 、 常 用 指示 剂 

指示 剂 是 化 学 试剂 中 的 一 种 ， 用 于 滴定 分 析 中 确定 或 指示 滴定 终 
点 和 环境 检测 中 检验 有 害 物 。 其 基本 应 用 原理 是 : 在 一 定 介 质 条 件 
下 ， 其 颜色 能 发 生变 化 ， 能 产生 混浊 或 沉淀 以 及 有 奕 光 现象 等 ,利用 
这 些 现象 起 到 指示 作用 。 指 示 剂 一 般 分 为 酸 碱 指示 剂 、 氧 化 还 原 指示 
剂 、 金 属 指示 剂 、 吸 附 指 示 剂 等 。 

在 各 类 滴定 过 程 中 ， 随 着 滴定 剂 的 加 入 ， 被 滴定 物质 和 滴定 剂 的 
浓度 都 在 不 断 变化 ， 在 计量 点 附近 ， 离 子 浓度 会 发 生 较 大 变化 。 能 够 





















































对 这 种 离子 浓度 变化 作出 显示 〈 如 改变 溶液 颜色 ， 生 成 沉淀 等 ) 的 试 
剂 就 叫 指示 剂 。 


1. 酸 碱 指示 剂 

酸 碱 指示 剂 一 般 是 有 机 弱酸 或 弱 碱 ， 其 酸 式 体 及 碱 式 体 有 不 同 的 
颜色 。 当 溶液 的 pH 值 改变 时 ， 指 示 剂 由 于 结构 的 改变 而 发 生 颜色 的 
改变 ， 依 此 指示 终点 变化 。 例 如 ， 酚 本 是 一 种 有 机 弱酸 ， 当 pH 值 渐 
渐 升 高 时 ， 酌 栈 先 失去 质子 H， 由 酸 式 结 构 转 化 为 碱 式 结构 ， 颜 色 由 
无 色 变 为 红色 ; 反之 ， 由 红色 变 为 无 色 


ol 
~ [ 
FP pa 

0H-, bh,0 MA 


C 一 OH 一 一 C 


再 + 
NN—C00- | NN—C00- 
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酸 式 (无 色 ) 碱 式 (红色 ) 
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1 基 橙 是 一 种 有 机 弱 碱 ， 变 色 反应 如 下 : 


(CH DDN 一 AN 一 N 一 人 S07 二 (CH3N (N=N i (NY—SsOy 
色 ( 碱 式 色 ) N 红色 ( 酸 式 色 ) 

增 大 溶液 的 酸度 ， 甲 基 检 主要 以 醒 式 结构 存在 ,溶液 星 红色 ; 降 
低 溶 液 的 酸度 ， 甲 基 橙 主要 以 偶 氮 式 结构 存在 ， 浴 液 呈 黄色 。 和 常见 指 
示 剂 及 变色 范围 见 表 1-5-$。 


表 1-5-5 常见 指示 剂 及 变色 范围 




























































































































































































































































































指示 剂 名 称 。 ”| 变色 范围 | 喇 色 变化 | pK 配制 方法 
(pH 值 ) 
基 紫 (第 一 次 变色 ) 10. 13 ~0.5 | 由 黄 到 绿 | 0.8 0. 1% 的 水 溶液 
甲 酚 红 ( 第 一 次 变色 ) ”| 0.2 ~1.8 | 由 红 到 黄 | 一 |0.04% 的 乙醇 (50% ) 溶 液 
基 紫 (第 二 次 变色 ) | 1.0~1.5 | 由 绿 到 蓝 | 一 |0.1% 的 水 溶液 
百 里 酚 蓝 ( 第 一 次 变色 ) | 1.2 ~2.8 | 由 红 到 黄 | 1.65 |0. 1% 的 乙醇 (20% ) 溶 液 
莫 素 黄 R( 第 一 次 变色 ) | 1.9 ~3.3 | 由 红 到 黄 | 一 |0. 1% 的 水 溶液 
甲 基 紫 (第 三 次 变色 ) |2.0~3.0 | 由 蓝 到 紫 | 一 10. 1% 的 水 溶液 
基 黄 2.9 ~4.0 | 由 红 到 黄 | 3.3 |0. 1% 的 乙醇 (90% ) 溶 液 
澳 酚 蓝 3.0 ~4.6 | 由 黄 到 蓝 | 3.9 |0.1% 的 乙醇 (20% ) 溶 液 
基 橙 3.1~4.4 | 由 红 到 黄 | 3.4 |0. 19% 的 水 溶液 
澳 甲 酚 绿 3.8 ~5.4 | 由 黄 到 蓝 | 4.7 |0.1% 的 乙醇 (20% ) 溶液 
基 红 4.4 ~6.2 | 由 红 到 黄 | 5.0 |0.1% 的 乙醇 (60% ) 溶液 
澳 百 里 酚 蓝 6.0 ~7.6 | 由 黄 到 蓝 | 7.1 |0.1% 的 乙醇 (60% ) 溶液 
中 性 红 6.8 ~8.0 | 由 红 到 黄 | 7.4 10.1% 的 乙醇 (20% ) 溶液 
酚 红 6.8 ~8.0 | 由 黄 到 红 | 8.0 |0.1% 乙 醇 (20% ) 溶 液 
酚 红 (第 二 次 变色 ) ”| 7.2 ~8.8 | 由 黄 到 红 | 8.2 |0.04% 乙 醇 (50% ) 溶 液 
百 里 酚 蓝 (第 二 次 变色 ) | 8.0 ~9.6 | 由 黄 到 蓝 | 8.9 |0.1% 的 乙醇 (20% ) 醇 溶液 
酚 栈 8.2 ~10.0 | 由 无 到 红 | 9.4 |0.1% 的 乙醇 (60% ) 溶液 
百 里 酚 醚 9.4 ~10.6 | 由 无 到 蓝 | 10.0 10. 1% 的 乙醇 (90% ) 溶 液 
芋 素 黄 R (第 二 次 变色 ) 10. 1 ~12. 1 由 黄 到 紫 | 11.2 |0. 1% 的 水 溶液 
砍 胭 脂 红 11.6 ~14. 0| 由 蓝 到 黄 | 12.2 |25% 的 乙醇 (50% ) 溶液 


























注 : 表 中 百 分 含 量 均 为 体积 分 数 。 
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2. 混合 指示 剂 





某 些 酸 碱 滴定 中 pH 值 变 化 范围 很 
终点 ， 此 时 可 采用 混合 
使 终 点 颜色 变化 敏锐 ， 有 两 种 配制 方法 : 


























指示 3 


















































剂 。 混 合 









































窄 ， 使 用 一 般 指示 剂 难 以 判断 
指示 剂 是 利用 颜色 的 互补 原理 ， 









































































































































(1) 将 两 种 或 两 种 以 上 的 指示 剂 混 合 ” 例 如 ， 甲 基 红 与 省 甲 酚 绿 
按 一 定 的 比例 混合 ， 颜 色 变化 如 下 : 
1 基 红 省 甲 酚 绿 混合 后 
pK, 5.2 4.9 5.1 
酸 式 色 红色 黄色 ”一 酒 红色 
中 间 色 橙色 十 绿色 一 灰色 
碱 式 色 黄色 十 蓝 一 ”绿色 
(2) 在 某 种 指示 剂 中 加 入 一 种 不 随 溶液 中 于" 浓度 变化 而 改变 颜 
色 的 惰性 染料 
pH 值 1 基 柳 靛蓝 混合 后 
和 3.1 红色 蓝 色 一 ”紫色 
=4.1 柳 色 蓝 色 = 浅 灰 色 (几乎 无 色 ) 
三 4.4 黄色 蓝 色 一 绿色 
由 于 颜色 互补 使 变色 间隔 变 罕 ， 变 色 敏锐 。 几 种 常用 的 混合 指示 
剂 见 表 1-5-6。 
表 1-5-6 几 种 常用 的 混合 指示 剂 
指示 剂 溶液 的 组 成 i 二 配制 方法 ”| 体积 比 
基 黄 
- 3.25 | 蓝 紫 | 绿 0. 1% 乙醇 溶液 1:1 
亚 甲 基 蓝 
可 4.3 绿 0. 1% 水 溶液 下 可 
苯胺 蓝 
人 5.1 | 酒 红 | 绿 ee 3:1 
基 红 0.2% 乙醇 溶液 
溴 甲 酚 绿 钠 盐水 溶液 0.1% 水 溶液 
Fr 0. 1% 水 溶液 
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( 续 ) 
变色 时 颜色 
指示 剂 溶液 的 组 成 “| 配制 方法 体积 比 
的 pH 信 酸 色 | 碱 色 

中 性 红 本 0. 1% 乙醇 溶液 

一 一 7.0 | 蓝 紫 | 绿 ll 
亚 甲 基 蓝 0.1% 乙醇 深 液 
性 红 0.1% 乙醇 溶液 

有 7.2 | 玫瑰 | 绿 Le ja 
溴 百 里 酚 蓝 0.1% 乙醇 溶液 

酚 红 钠 盐 3 | 县 ee 0. 1% 水 溶液 全 

百 里 酚 蓝 钠 盐 和 四 0. 1% 水 溶液 | 

酚 栈 0. 1% 乙 醇 溶液 

8.9 绿 窜 二 证 
基 绿 0. 1% 乙醇 溶液 
酚 酌 0.1% 乙醇 溶液 

9.9 无 紫 一 一 一 1:1 
百 里 酚 酸 0.1% 乙醇 深 液 
百 里 酚 醚 0.1% 乙醇 溶液 

全 好 | 苇 紫 人 ll 
药 素 黄 0.1% 乙醇 溶液 

















注 : 表 中 的 百 分 含 量 均 为 体积 分 数 。 

3. 氧化 还 原 指示 剂 

氧化 还 原 指示 剂 是 本 身 具有 和 氧化 还 原 性 质 的 有 机 化 合 物 ， 在 氧化 
还 原 滴定 过 程 中 能 发 生 和 氧化 反应 。 它 的 氧化 型 和 还 原型 具有 不 同 的 颜 
色 ， 因 此 可 指示 氧化 还 原 滴定 终点 。 

现 以 Ox 和 Red 分 别 表 示 指 示 剂 的 氧化 型 和 还 原型 ， 其 氧化 还 原 
半 反 应 如 下 : 



























































Ox +7e - Red 














根据 能 斯 特 公式 得 : 











p ma 0 a 


Ei, 为 指示 剂 的 条 件 电极 电势 。 随 着 滴定 体系 电势 的 改变 ， 指 示 
剂 氧化 型 和 还 原型 的 浓度 比 也 发 生变 化 ， 从 而 使 溶液 的 颜色 发 生变 
化 。 与 酸 碱 指示 剂 的 变化 情况 相似 ， 氧 化 还 原 指示 剂 变色 的 电势 范 
围 为 
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Ee 0.059 
上 n 
当 用 K Cr,0, 溶 液 滴定 Fe * 时 ， 以 二 茶 胺 磺 酸 钠 为 指示 剂 ， 滴 定 
到 化 学 计量 点 时 ， 稍 微 过 量 的 K, Cr, 0 溶液 就 使 二 葵 胶 磺 酸 钠 由 无 色 
的 还 原型 氧化 为 紫红 色 的 氧化 型 ， 以 指示 终点 的 到 达 。 一 些 重要 的 氧 
化 还 原 指示 剂 的 条 件 电 极 电 势 及 颜色 变化 见 表 1-5-7。 
表 1-5-7 一 些 重要 的 氧化 还 原 指 示 剂 的 条 件 电极 电势 及 颜色 变化 
颜 ” 色 Bo/ VOGE 
指示 剂 配制 方法 
站 全 氧化 型 | 还 原型 | =1molL) 
次 甲 基 蓝 监 无 色 0. 36 0. 1% 水 溶液 
二 苯胺 紫 无 色 0.76 1% 浓 硫酸 溶液 
二 茶 胺 磺 酸 钠 紫红 无 色 0. 84 0. 2% 水 溶液 
亚 甲 基 蓝 蓝 无 色 0. 532 0. 1% 水 溶液 
中 性 红 红 无 色 0. 24 0.1% 乙醇 溶液 
邻 茶 氨基 茶 甲 酸 红 紫 无 色 0. 89 = 
酸性 绿 橘红 黄 0. 95 0. 1% 水 溶液 
1.485g 邻 二 毛 菲 + 
邻 二 氮 杂 菲 - 亚 铁 浅 蓝 红 1.06 0. 695g 硫酸 亚 铁 ， 
溶 于 100mL 水 
4. 金属 指示 剂 
金属 指示 剂 是 一 种 有 机 染料 ， 也 是 一 种 配 位 剂 ， 能 与 某 些 金属 离 
子 反 应 ， 生 成 与 其 本 身 颜色 显著 不 同 的 配 位 化 合 物 以 指示 终点 。 常 用 
的 金属 指示 剂 见 表 1-5-8。 
表 1-5-8 常用 的 金属 指示 剂 
名 称 ”| In 本 色 |Mm 颜色 浓度 ” “pH 值 范围 被 滴定 离子 | 干扰 离子 
与 固体 NaCl Ca2+ ,Cd2+ ,| AB+ ,Co2+ ， 
的 混合 物 | 6.0~ HE ,Meg2+ ,| Cu2+ ,Fes+ ， 
铬 黑 蓝 酒 乡 
铬 黑 T 和 泗 红 (质量 比 11.0 |Mn2+ ,Pb2+ ,| Gaa+ ,Ima+ ， 
为 1:100) Zn2+ NP2+ ,Ti(NV) 
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( 续 ) 
名 称 ”| In 本 色 |Mm 颜色 浓度 pH 值 范 围 被 滴定 离子 | 干扰 离子 
OP* He, 
| 0.5% 5.0~60 | La3+ ,Pb2+ = 
档 : 檬 黄 E A 2 
二 甲 酚 橙 | 柠檬 黄 ET 乙醇 溶液 Tp+ 
闪光 3 + T+ 
药 素 红 黄 一 2 Th4+ 一 
与 固体 NaCl 
re gs 的 混合 物 
F > 亮 蓝 深 绎 . 十 二 
钙 试剂 深 红 (质量 比 >12.0 Ca 
为 1: 100) 
酸性 铬 紫 B| ” 橙 红 一 4.0 Fe3+ 一 
Be2+ Ca2+ Bi+ ,Cd+ ， 
甲 基 百 1% 与 固体 | Co， 
里 酚 蓝 灰 KNO3; 混合 物 ME Mn, Ph s+, 
Sr Th4+ ,Zn2+ 
溴 酚 红 红 橙黄 一 250E3UOI Br 一 




















注 : 表 中 百 分 含 量 为 体积 分 数 。 

5. 吸附 指示 剂 

吸附 指示 剂 是 一 类 有 机 染料 ， 用 于 沉淀 法 滴定 。 当 它 被 吸附 在 胶 
粒 表面 时 ， 由 于 形成 了 某 种 化 合 物 而 导致 指示 剂 分 子 结构 的 变化 ， 从 


















































而 引起 颜色 的 变化 。 在 沉 演 滴定 中 ， 可 以 利用 它 的 此 种 性 质 来 指示 滴 
定 的 终点 。 吸 附 指 示 剂 可 分 为 两 大 类 : 一 类 是 酸性 染料 ， 如 诡 光 黄 及 
其 衍生 物 ， 它 们 是 有 机 弱酸 ， 能 解 离 出 指示 剂 阴离子 ; 另 一 类 是 碱 性 
染料 ， 如 甲 基 紫 等 ， 它 们 是 有 机 弱 碱 ， 能 解 离 出 指示 剂 阳离子 。 几 种 
常用 的 吸附 指示 剂 见 表 1-5-9。 
表 1-5-9 几 种 常用 的 吸附 指示 剂 

名 称 | 被 滴定 离子 | 滴定 剂 | 起 点 颜色 | 终点 颜色 | 含 量 

sae |C ,Br ,SCN- ， 本 玫瑰 0.1% 

荧光 黄 本 Ag 黄 绿 往 乙醇 溶液 
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( 续 ) 
名 称 被 滴定 离子 | 滴定 剂 | 起 点 颜色 | 终点 颜色 含 量 
pe Cl ,Br 红 紫 蓝 紫 0.1% 乙醇 
ee SCN- Ag+ 玫瑰 红 红 紫 (60% ~70% ) 
人 TI- 黄 绿 次 液 
曙 红 |Br- ,I- ,SCN-| Ag+ 梯 深 红 ”|0. 5% 水 溶液 
Cl- ,Br- ,SCN- 黄 蓝 
0.1% 钠 盐 
臭 酚 蓝 黄 纯 近 纪 Se 
浊 酚 . Ag+ 录 录 水 溶液 
TeO3- 紫红 蓝 
l 0.1% 乙醇 
了 姓 三 2 浅 产 毋 
澳 甲 酚 绿 Cl Ag 紫 浅 蓝 绿 溶液 (酸性 ) 
C1- 灰 蓝 
二 甲 酚 橙 Ag+ 玫瑰 红 - 0. 2% 水 溶液 
Br- ,I- 灰 绿 
Cl- ,B Ag+ 红 紫 橙 
罗丹 明 6G a a 0. 1% 水 溶液 
Ag Br” 橙 红 营 
Cl- 红 紫 
品 红 Br- ,I- Ag+ 玫瑰 红 ER 
2 乙醇 溶液 
SCN- 浅 蓝 
刚果 红 | Cl- ,Br- ,I- Ag+ a 蓝 0. 1% 水 溶液 
SOj4 Ba2+ 
芋 素 红 S 黄 玫瑰 红 ”|0.4% 水 溶液 
[Fe(CCN)5] -| Pb2+ 
偶 氮 氧 腾 亚 SO? Ba2+ 红 蓝 绿 一 
基 红 F- Ce3+ 黄 玫瑰 纪 
八 、 滤 纸 的 分 类 和 使 用 
滤纸 是 一 种 具有 和 良好 过 滤 性 能 的 纸 ， 纸 质 芍 松 ， 对 液体 有 强烈 的 














吸收 性 能 。 分 析 实 验 室 常 将 滤纸 用 于 过 滤 介 质 ， 使 溶液 与 固体 分 离 。 
1. 滤纸 的 分 类 


目前 我 


国生 产 的 滤纸 主 








定性 分 析 滤 纸 三 类 。 


Dz 














三 


不 里 


分 析 滤 纸 、 定 性 分 析 滤 纸 和 层 析 
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(1) 定量 分 析 滤 纸 ”在 定量 分 析 滤纸 的 制造 过 程 中 ， 纸 浆 经 过 盐 
酸 和 和 氢 氟 酸 处 理 ， 并 经 过 茹 馏 水 洗 桨 ， 纸 纤维 中 的 大 部 分 杂质 被 除 
去 。 所 以 ， 定量 分 析 滤纸 灼 烧 后 残留 灰分 很 少 ， 对 分 析 结 果 几 乎 不 产 

影响 ， 适 用 于 精密 定量 分 析 。 

1) 滤纸 的 规格 : 目前 , 我 国生 产 的 定量 分 析 滤 纸 分 为 快速 、 中 
速 、 慢 速 三 类 ， 在 滤纸 盒 上 分 别 用 白带 (快速 )、 蓝 带 (中 速 )、 红 带 
( 慢 速 ) 为 标志 :进行 分 类 ”滤纸 的 外 形 有 圆 形 和 方形 两 种 ， 圆 形 定 量 
分 析 滤 纸 的 规格 按 直径 分 为 7cm、9cm、1lcem、12.5cm、15cm 和 18cm 
等 数 种 。 方 形 定量 分 析 滤 纸 的 规格 有 60cm x 60cm 和 30cm x 30cm 
两 种 。 



































) 滤纸 的 孔径 : 快速 滤纸 的 孔径 为 80 ~ 120km， 中 速 滤纸 的 孔 
径 为 30 ~50um， 慢 速 滤纸 的 孔径 为 1~3kmo 
(2) 定性 分 析 滤 纸 ” 定 性 分 析 滤 纸 灼 烧 后 一 般 残 留 灰分 较 多 ， 仅 
用 于 一 般 的 定性 分 析 和 过 滤 沉 淀 ， 不 能 用 于 质量 分 析 。 
定性 分 析 滤 纸 的 类 型 和 规格 与 定量 分 析 滤 纸 基本 相同 ， 也 分 为 快 
速 、 中 速 、 慢 速 三 类 。 
(3) 层 析 定 性 分 析 滤 纸 层 析 定性 分 析 滤 纸 主要 在 纸 色谱 分 析 法 
中 用 作 担 体 ， 进 行 待 测 物 的 定性 分 离 。 层 析 定 性 分 析 滤 纸 有 1 号 和 3 
号 两 种 ， 每 种 又 分 为 快速 、 中 速 和 慢 速 三 种 。 
2. 滤纸 的 使 用 
在 试验 中 ， 一 般 将 滤纸 连同 过 滤 漏 斗 及 布 氏 漏斗 等 仪器 一 同 使 
用 。 使 用 前 需 把 滤纸 折 成 合适 的 形状 。 滤 纸 的 折 全 程度 越 高 ， 能 提供 
的 表面 积 越 大 ， 过 滤 效 果 也 就 越 好 ,但 要 注意 不 要 因 过 度 折 著 而 导致 
滤纸 破裂 。 把 引流 的 玻璃 棒 放 在 多 层 滤 纸 上 时 ， 用 力 要 均匀 ， 避 免 滤 
纸 破 坏 。 常 见 的 过 滤 操 作 过 程 如 下 : 
1) 将 过 滤纸 对 折 ， 连 续 两 次 ， 县 成 90 圆心 角形 状 。 
2) 把 秋 好 的 滤纸 ， 按 一 侧 三 屋 ， 男 一 侧 
层 打 开 ， 旦 漏斗 状 ， 如 图 1-5-1 所 示 。 
3) 把 漏斗 状 滤纸 装 和 人 漏斗 内 ， 滤 纸 边 要 \ 
低 于 漏斗 边 ， 向 漏斗 口内 倒 一 些 清 水 ， 使 浸 
湿 的 滤纸 与 漏斗 内 壁 贴 靠 ， 再 把 余下 的 清水 图 135-1 滤纸 的 折 革 
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倒 掉 ， 待 用 。 

4) 将 装 好 滤纸 的 漏斗 安放 在 过 滤 用 的 漏斗 
架 上 (如 铁 架 台 的 圆 环 上 ) ， 在 漏斗 颈 下放 接 收 
滤液 的 烧杯 或 试管 ， 并 使 漏斗 颈 尖 端 靠 于 接收 容 
器 的 壁 上 ， 如 图 1-5-2 所 示 。 

5) 向 漏斗 里 注入 需要 过 滤 的 液体 时 ， 右 
持 盛 液 烧 杯 ， 左 手持 玻璃 棒 ， 将 玻璃 棒 下 端 靠 紧 
漏斗 三 层 的 一 侧 上 ， 使 杯 口 紧 贴 玻璃 棒 ， 滤 液 沿 
杯 口 流出 后 ， 再 沿 玻璃 棒 顺 势 流入 漏斗 内 。 流 到 
漏斗 里 的 液体 ， 液 面 不 能 超过 漏斗 中 滤纸 的 图 15:2 常 压 过 滤 
高 度 。 

6) 当 滤 液 经 过 滤纸 ， 沿 漏斗 颈 流 下 时 ， 要 检查 一 下 滤液 是 否 沿 
杯 壁 顺 流 而 下 ， 注 到 杯 底 ， 否 则 应 该 移动 烧杯 或 旋转 漏斗 ， 使 漏斗 尖 
端 与 烧杯 壁 贴补 ， 就 可 以 使 液体 沿 烧杯 内 壁 缓 缓 流下 。 

3. 注意 事项 

1) 一 般 采 用 自然 过 滤 ， 利 用 滤纸 体 和 截留 固体 微粒 的 能 力 使 液 
体 和 固体 分 离 。 

2) 由 于 滤纸 的 机 械 强 度 和 和 万 性 都 较 小 ， 因 此 应 尽量 少 用 抽 滤 的 
方法 过 滤 。 当 必须 增加 过 滤 速 度 时 ， 为 防止 穿 滤 而 导致 过 滤 失 败 ， 在 
气泵 过 滤 时 ， 可 根据 抽 力 大 小 在 漏斗 中 奏 放 2 层 或 3 层 滤纸 ， 在 用 真 
空 抽 滤 时 ， 先 热 一 层 致密 滤 布 ， 上 面 再 放 滤纸 过 滤 。 

3) 滤纸 最 好 不 要 过 滤 热 的 浓 硫 酸 或 硝酸 溶液 。 
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第 一 节 ”样品 的 采集 、 制 备 及 保存 


一 、 样 品 的 采集 

样品 的 采集 简称 为 采样 ， 是 指 从 大 量 的 分 析 对 象 中 抽取 具有 代表 
性 的 一 部 分 样品 作为 分 析 化 验 样品 的 过 程 。 所 抽取 的 分 析 材 料 称 为 样 
品 或 试 样 。 

1. 食品 采样 的 原则 

采样 是 食品 分 析 检 验 的 第 一 步 工 作 。 它 关系 到 食品 分 析 的 最 后 结 
有 果 是 否 能 够 准确 地 反映 它 所 代表 的 整 批 食品 的 性 状 。 这 项 工作 必须 非 
常 慎重 地 进行 。 

为 保证 食品 分 析 检 测 结果 准确 与 结论 正确 ， 在 采样 时 要 坚持 下 面 
几 个 原则 ; 

(1) 采样 应 具有 代表 性 ”采集 的 样品 必须 具有 充分 的 代表 性 ， 能 
代表 全 部 检验 对 象 ， 代 表 食 品 整体 ， 否 则 ， 无 论 检测 工作 做 得 如 何 认 
真 、 精 确 ， 都 是 毫 无 意义 的 ， 甚 至 会 得 出 错误 的 结论 。 

(2) 采样 应 具有 准确 性 采样 过 程 中 要 保持 原 有 的 理化 指标 ， 
防止 成 分 逸 散 或 带 和 杂质， 否则 将 会 影响 检测 结果 和 结论 的 正 
确 性 。 

(3) 采样 应 具有 真实 性 ”必须 由 采集 人 亲自 到 实地 进行 采集 
样品 。 

2. 采样 的 一 般 步 又 

要 从 一 大 批 被 测 对 象 中 采取 能 代表 整 批 物品 质量 的 样品 ， 必 须 遵 
从 一 定 的 采样 程序 和 原则 。 采 样 的 步骤 如 下 : 
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(1) 获得 检 样 ”由 整 批 待 检 食品 的 各 个 部 分 抽取 的 少量 样品 称 为 





险 样 。 
(2) 得 到 原始 样品 ”把 多 份 检 样 混合 在 一 起 ， 
品 的 原始 样品 。 











构成 能 代表 该 批 食 


(3) 获得 平均 样品 将 原始 样品 经 过 处 理 ， 按 一 定 的 方法 和 程序 

















取 一 部 分 作为 最 后 的 检测 材料 ， 称 为 平均 样品 。 








(4) 三 分 平均 样品 将 平均 样品 分 为 三 份 ， 即 检验 样品 、 复 检 样 


品 和 保留 样品 。 








局 


1) 检验 样品 : 由 平均 样品 中 分 出 ， 用 于 全 部 项 目 检验 的 样品 。 








2) 复 检 样品 : 对 检验 结果 有 争议 或 分 歧 时 ， 
行 复 检 ， 故 必须 有 复 检 样 品 。 

3) 保留 样品 : 对 某 些 样品 ， 需 封存 保留 
验证 。 

(5) 填写 采样 记录 包括 采样 的 单位 、 地 址 、 














可 根据 具体 情况 进 





一 段 时 间 ， 以 备 再 次 


日 期 ， 以 及 样品 批 


号 、 采 样 条 件 、 采 样 时 的 包装 情况 、 采 样 的 数量 、 要 求 检验 的 项 目 、 


采样 人 等 。 
3. 采样 的 一 般 方法 








样品 的 采集 通常 有 随机 抽样 和 代表 性 取样 两 种 方法 。 
随机 抽样 是 指 按 照 随机 的 原则 从 大 批 物 料 中 抽取 部 分 样品 。 操 作 

















时 ， 可 用 多 点 取样 法 ， 即 从 被 检 食 品 的 不 同 部 位 、 
度 ， 上 、 下 、 左 、 右 、 前 、 后 多 个 地 方 采 取样 品 ， 
部 分 都 有 机 会 被 抽 到 。 

















不 同 区 域 、 不 同 深 
使 所 有 物料 的 各 个 


代表 性 取样 是 指 用 系统 抽样 法 进行 采样 ， 即 已 经 了 解 了 样品 随 着 
空间 〈 位 置 ) 和 时 间 变 化 而 变化 的 规律 ， 按 此 规律 进行 取样 ， 以 便 采 















































集 的 样品 能 代表 其 相应 部 分 的 组 成 和 质量 ， 如 分 层 采 样 、 依 生产 程序 
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流动 定时 采样 、 按 批 次 或 件数 采样 、 定 期 抽取 货架 上 陈列 的 食品 采 
样 等 。 
随机 抽样 可 以 避免 人 为 因素 的 影响 ,但 在 某 些 情况 下 (如 难以 混 
匀 的 食品 等 )， 仪 用 随机 抽样 是 不 够 的 ， 必 须 结合 代表 性 取样 ， 从 有 
代表 性 的 各 个 部 分 分 别 取样 ， 才 能 保证 样品 的 代表 性 ， 从 而 保证 检测 
结果 的 正确 性 。 因 此 ， 通 常 采用 随机 抽样 与 代表 性 取样 相 结合 的 取样 
方法 。 具 体 采样 方法 应 根据 具体 样品 进行 选择 。 
(1) 散 粒状 样品 〈 如 粮食 、 粉 状 食品 ) ” 粮食、 砂糖 、 奶 粉 等 均 
匀 固 体 物料 ， 应 按 不 同 批号 分 别 进行 采样 。 对 同一 批号 的 产品 ， 采 样 
点 数 可 由 采样 公式 决定 ， 即 
N 
5 


式 中 一 一 检测 对 象 的 数目 ( 件 、 袋 、 桶 、 包 等 ); 
5 一 一 采样 点 数 。 
然后 从 样品 堆放 的 不 同 部 位 ， 按照 采样 点 数 确定 具体 采样 袋 
( 件 、 桶 、 包 ) 数 ， 将 双 套 回转 取样 管 插入 每 一 袋 ( 件 、 桶 、 包 ) 的 
上 、 中 、 下 3 个 部 位 ， 分别 采取 部 分 样品 混合 在 一 起 。 若 为 散 堆 状 的 
散 料 样 品 ， 则 先 划 分 若干 等 体积 层 ， 然 后 在 每 层 的 四 角 及 中 心 点 (也 
分 为 上 上、 中、 下 3 个 部 位 ) ， 用 双 套 回转 取样 管 插 入 采样 ， 将 取得 的 
检 样 混合 在 一 起 ， 得 到 原始 样品 。 混 合 后 得 到 的 原始 样品 ， 按 四 分 法 
对 角 取 样 ， 缩 减 至 样品 不 少 于 所 有 检测 项 目 所 需 样 品 总 和 的 2 倍 ， 即 
得 到 平均 样品 。 四 分 法 是 将 散 粒 状 样品 由 原始 样品 制 成 平均 样品 的 方 
法 ， 如 图 2-1-1 所 示 。 将 原始 样品 充分 混合 均匀 后 ， 堆 集 在 一 张 干 ; 
平整 的 纸 或 一 块 洁净 的 玻璃 板 上 ， 用 洁净 的 玻璃 棒 充 分 搅拌 均匀 后 堆 
成 一 圆锥 形 ， 将 锥 顶 压 平 ， 形 成 一 圆 台 ， 使 圆 台 厚度 约 为 3cm。 划 
“+” 字 将 其 等 分 为 4 份 ， 取 对 角 2 份 ， 将 其 余 弃 去 ， 再 将 剩 下 的 2 份 
按 上 述 方法 进行 混合 ， 四 分 取 其 二 ， 重 复 操作 至 剩余 为 所 需 量 为 止 。 
(2) 液体 及 半 固 体 样 品 (如 植物 油 、 鲜 乳 、 饮 料 等 ) ”对 于 桶 
( 铅 、 氏 ) 装 样品 ， 应 先 按 采样 公式 确定 采取 的 桶 ( 负 、 氏 ) 数 ， 再 
打开 包装 ， 用 虹吸 法 分 上 、 中 、 下 三 层 各 采取 少 部 分 检 样 ， 然 后 混合 
分 取 ， 缩 减 所 需 数 量 的 平均 样品 。 若 是 大 桶 或 池 ( 散 ) 装 样品 ， 则 可 
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LH 





图 2-1 了 了 四 分 法 取样 


-一 缩 分 








在 桶 (或 池 ) 的 四 角 及 中 点 分 上 、 中 、 下 三 层 进行 采样 ， 充 分 混 匀 





后 ， 分 取 缩 减 至 所 需要 的 量 。 





(3) 不 均匀 的 固体 样品 (如 肉 、 鱼 、 果 蔬 等 ) ”此 类 食品 本 身 各 
部 位 成 分 极 不 均匀 ,个 体 及 成 熟 差 异 大 ， 更 应 注意 样品 的 代表 性 。 一 
般 从 被 检 物 有 代表 性 的 部 位 分 别 采样 ， 混 匀 后 缩减 至 所 需 数 量 。 对 于 





个 体 较 小 的 鱼 类 样品 ， 可 随机 取 多 个 样品 ， 混 匀 后 缩减 至 所 需 的 数量 。 











(4) 小 包装 食品 ( 钢 头 、 瓶 装 饮料 、 奶 粉 等 ) ”根据 批号 或 班次 
连同 包装 一 起 分 批 取样 。 若 小 包装 外 还 有 大 包装 ， 则 可 按 取样 公式 抽 


取 一 定量 的 大 包装 ， 再 从 中 抽取 小 包装 ， 混 匀 后 ,分 取 至 所 需 的 量 。 























各 类 食品 采样 的 数量 和 方法 均 有 具体 的 规定 ， 可 参照 有 关 标准 。 














羊 品 分 为 检验 用 样品 与 送 检 样 品 两 种 。 检 验 用 样品 从 混合 均匀 的 





较 多 的 送 检 样品 中 取得 ， 直 接 供 分 析 检 测 用 。 其 取样 量 由 各 检测 项 目 




















所 需 样品 量 决定 ， 在 以 后 的 章节 中 会 有 详 述 。 送 检 样 品 的 取样 量 至 少 


应 是 全 部 检验 用 量 的 4 倍 。 
4. 采样 数量 











采样 数量 应 能 反映 该 食品 的 营养 成 分 和 卫生 质量 ， 并 满足 检验 项 
目 对 样品 量 的 需要 。 送 检 样 品 应 为 可 食 部 分 的 食品 ， 约 为 检验 需要 量 

















的 4 倍 ， 通 常 为 一 套 三 份 ， 每 份 不 少 了 








F 0. 5kg， 分 别 供 检验 、 复 验 和 仲 


裁 使 用 。 同 一 批号 的 完整 小 包装 食品 ，250g 以 上 的 包装 不 得 少 于 6 


个 ，250g 以 下 的 包装 不 得 少 于 10 个 。 
5. 采样 时 的 注意 事项 
1) 采样 时 ， 应 注意 抽检 样品 的 9 























E 产 日 期 、 批 号 ， 以 及 现场 卫生 
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状况 、 包 装 和 包装 容器 状况 等 。 

2) 小 包装 食品 送 检 时 应 保持 原 包装 完整 ， 并 附 上 原 包装 上 的 一 
切 商 标 及 说 明 ， 供 检验 人 员 参 考 。 

3) 盛 放样 品 的 容器 不 得 含有 待 测 物质 及 干扰 物质 ， 一 切 采 样 工 
具 都 应 清洁 、 干 燥 、 无 异味 ， 在 检验 之 前 应 防止 将 一 切 有 害 物质 或 干 
扰 物 质 带 入 样品 。 对 供 细菌 检验 用 的 样品 采样 时 ， 应 严格 遵守 无 菌 操 
作 规 程 。 

4) 采样 后 应 迅速 送 检 验 室 检验 ， 尽 量 避 免 样 品 在 检验 前 发 生变 
化 ， 以 使 其 保持 原来 的 理化 状态 。 检 验 前 不 应 发 生 污 染 、 变 质 、 成 分 
逸 散 、 水 分 变化 及 酶 的 影响 等 现象 。 

5) 要 认真 填写 采样 记录 ， 包 括 采 样 单位 、 地 址 、 日 期 ， 以 及 样 
品 批号 、 采 样 条 件 、 包 装 情况 、 采 样 数量 、 现 场 卫 生 状况 、 运 输 和 储 
藏 条 件 、 外 观 、 检 验 项 目 及 采样 人 员 等。 

二 、 样 品 的 制备 

食品 的 种 类 繁多 ， 许 多 食品 不 同 部 位 的 组 成 会 有 差异 。 为 了 保证 
分 析 结 果 的 正确 性 ， 在 化 验 之 前 ， 必 须 对 分 析 的 样品 加 以 适当 的 制 
备 。 样 品 的 制备 是 指 对 采取 的 样品 进行 分 取 、 粉 碎 及 混 匀 等 的 过 程 。 
其 目的 是 保证 样品 的 均匀 性 ， 在 检测 时 所 取 的 任何 部 分 都 能 代表 全 部 
样品 的 成 分 。 

制备 样品 时 ， 一 般 将 不 可 食 的 部 分 先 去 除 ， 再 根据 样品 的 不 同 状 
态 采用 不 同 的 制备 方法 。 在 制备 过 程 中 ， 应 注意 防止 易 挥发 性 成 分 的 
逸 散 和 避免 样品 成 分 及 理化 性 质 发 生变 化 。 

样品 制备 的 方法 因 样 品 的 状态 不 同 而 异 。 

1) 对 于 液体 、 奖 体 或 悬浮 液体 ， 一 般 将 样品 充分 混 匀 搅拌 。 常 
用 的 搅拌 工具 有 玻璃 棒 、 电 动 搅拌 器 ， 液 体 采样 器 。 

2) 对 于 互 不 相 溶 的 液体 (如 油 与 水 的 混合 物 ) ， 分 离 后 分 别 
采取 。 

3) 对 于 固体 样品 ， 应 先 粉碎 或 切 分 、 捣 碎 、 研 磨 ， 或 用 其 他 方法 研 
细 、 揭 勺 。 常 用 工具 有 绞 肉 机 、 磨 粉 机 、 研 钵 、 高 速 组 织 揭 碎 机 等 。 

4) 对 于 水 果 饶 头 ， 在 执 碎 前 必须 清除 果 核 ， 对 于 肉 、 鱼 类 饶 头 ， 
应 预先 清除 骨头 和 调味 料 ( 如 莹 、 八 角 、 辣 椒 等 ) 后 再 的 碎 。 常 用 工 
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具有 高 速 组 织 揭 碎 机 等 。 

三 、 样 品 的 保存 

对 于 采取 的 样品 ， 为 了 防止 其 水 分 或 挥发 性 成 分 散失 以 及 其 他 待 
测 成 分 含量 发 生变 化 ( 如 光 解 、 高 温 人 分解、 发酵 等 )， 应 在 短 时 间 内 
进行 分 析 。 如 果 不 能 立即 分 析 ， 则 应 妥善 保存 。 保 存 的 原则 是 干燥 、 
低温 、 避 光 、 密 封 。 
制备 好 的 样品 应 放 在 密封 洁净 的 容器 内 ， 置 于 阴暗 处 保存 ; 易 腐 
败 变 质 的 样品 应 保存 在 0 ~5%C 的 冰箱 里 ,保存 时 间 也 不 宜 过 长 ， 有 些 
成 分 ， 如 胡 葛 卜 素 、 黄 曲霉 毒素 B, 、 维 生 素 B, 等 ， 容 易 发 生 光 解 ， 以 
这 些 成 分 作为 分 析 项 目的 样品 必须 在 避 光 条 件 下 保存 ;在 特殊 情况 
下 ,样品 中 可 加 入 适量 的 不 影响 分 析 结 果 的 防腐 剂 ， 或 将 样品 置 于 冷 
冻 干 燥 絮 内 通过 升华 干燥 来 保存 。 此 外 ， 样 品 保存 环境 要 清洁 干燥 ， 
存放 的 样品 要 按 日 期 、 批 号 、 编 号 摆 放 ， 以 便 查 找 。 


第 二 节 样品 的 预 处 理 


任何 一 种 食品 均 含 有 不 同 的 组 分 ， 既 包括 有 机 大 分 子 物质 ( 如 和 蛋 
白质 、 脂 肪 、 碳 水 化 合 物 ) ， 也 包括 矿物 质 ， 还 有 一 些 进 入 食品 中 的 
非 营 养 素 类 物质 ， 甚 至 是 有 害 成 分 ， 如 农药 残留 、 兽 药 残 留 等 。 在 对 
食品 进行 分 析 时 ， 各 组 分 之 间 会 彼此 干扰 ， 影 响 最 后 的 测定 结果 。 还 
有 一 些 被 检测 成 分 含量 极 低 ， 不 容易 被 检测 出 ， 需 要 对 被 检测 成 分 进 
行 浓缩 处 理 。 为 保证 检测 的 准确 性 ， 在 分 析 检 测 前 需要 对 样品 进行 预 
处 理 。 样 品 预 处 理 的 方法 主要 有 以 下 几 种 : 

一 、 有 机 物 破坏 法 

有 机 物 破 坏 法 是 指 在 高 温 下 经 长 时 间 处 理 ， 将 样品 中 的 有 机 物 分 
解 ， 释 放 或 保留 被 测 组 分 。 有 机 物 破 坏 法 常用 于 食品 中 金属 或 某 些 非 
金属 元 素 (如 硫 、 氮 、 磷 、 砷 等 ) 含量 的 测定 。 有 机 物 破坏 法 根据 条 
件 的 不 同 分 为 干 法 灰 化 和 湿 法 消化 。 

1. 和 干 法 灰 化 

干 法 灰 化 是 利用 高 温 灼 烧 破坏 样品 中 有 机 物 的 方法 ， 具 体操 作 
为 : 将 适量 样品 置 于 卉 塌 中 ， 先 用 小 火 误 化 ， 再 置 于 5300 ~ 600% 的 高 
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温 炉 中 灼 烧 灰 化 到 白色 或 浅 灰 色 。 王 法 灰 化 常用 于 灰分 的 测定 。 其 特 
点 是 破坏 彻底 ， 操 作 简 单 ， 但 温度 过 高 ， 会 造成 挥发 性 元 素 逸 散 ， 影 
响 分 析 结 果 的 准确 性 。 

2. 湿 法 消化 

在 强酸 性 溶液 中 ， 利 用 强 氧 化 剂 使 样品 中 的 有 机 物质 完全 分 解 、 
氧化 ， 呈 气态 逸 出 ， 被 检测 成 分 以 无 机 物 状 态 存在 于 消化 液 中 ， 供 分 
析 使 用 。 其 特点 是 加 热 温度 比 干 法 灰 化 低 ， 能 够 减少 金属 元 素 的 挥发 
逸 散 ， 在 食品 分 析 检 测 中 被 广泛 使 用 。 但 是 在 湿 法 消化 过 程 中 会 产生 
大 量 有 害 气 体 ， 需 要 在 通风 橱 或 通风 条 件 较 好 的 地 方 进行 。 由 于 操作 
中 需要 的 试剂 较 多 ， 空 白 值 偏 高 ， 因 此 应 做 空白 试验 。 和 常 用 的 强 氧 化 
剂 有 硫酸 、 硝 酸 、 高 氧 酸 、 过 氧化 氛 、 高 鳃 酸 包 等 。 

二 、 燕 馏 法 

蒸馏 法 是 指 利 用 被 测 物质 中 各 组 分 挥发 性 的 不 同 来 进行 分 离 的 方 
法 。 蔡 馏 法 既 可 用 于 除去 干扰 组 分 ， 也 可 用 于 被 测 组 分 的 提取 。 和 常用 
的 燕 馏 法 包括 常 压 燕 馏 法 、 减 压 蒸 馏 法 、 水 莱 气 莱 馏 法 、 分 馏 等 。 

三 、 溶 剂 提取 法 

溶剂 提取 法 是 利用 被 测 物 和 干扰 物 在 同一 溶剂 中 的 溶解 度 不 同 将 
其 分 离 的 方法 。 它 也 可 用 于 被 检测 物 的 富 集 。 和 常用 的 方法 包括 浸 提 法 
(振荡 浸渍 法 、 的 碎 法 、 索 氏 提 取 法 ) 和 茜 取 法 。 常 用 的 提取 剂 有 水 、 
稀 酸 、 稀 碱 等 无 机 溶剂 ， 乙 醇 、 乙 酝 、 和 氯仿、 丙酮 、 石 油 栈 等 有 机 
溶剂 。 

四 、 色 层 分 离 法 

色 层 分 离 法 又 称 为 色谱 分 离 法 ， 是 在 载体 上 进行 物质 分 离 的 一 系 
列 方法 的 总 称 。 根 据 分 离 原理 的 不 同 ， 色 层 分 离 法 可 分 为 吸附 色谱 分 
离 、 分 配色 谱 分 离 、 离 子 交 换 色谱 分 离 等 。 此 类 方法 分 离 效 果 好 、 效 
率 高 ， 在 食品 分 析 检 测 中 应 用 越 来 越 广泛 。 

五 、 磺 化 法 和 和 皂 化 法 

磺 化 法 是 利用 硫酸 处 理 含 有 脂肪 样品 的 方法 。 脂 肪 被 浓 硫 酸 磺 
化 ， 并 与 脂肪 和 色素 中 的 不 饱和 键 起 加 成 作用 ， 形 成 可 溶 于 水 和 浓 硫 
酸 的 强 极 性 化 合 物 ， 不 再 被 弱 极 性 的 有 机 溶剂 溶解 ， 达 到 分 离 净 化 的 
















































































































































































o 

























































































148 . 简明 食品 检验 工 手 册 








目的 。 

皂 化 法 是 指 利用 热 碱 溶液 处 理 提取 液 ， 通 过 KOH - C, H; OH 溶液 
将 脂肪 等 杂质 皂 化 除去 ， 达 到 净化 的 目的 。 

这 两 种 方法 都 是 去 除 样品 中 油脂 的 常用 方法 ， 多 用 于 农药 分 析 。 

六 、 沉 淀 分 离 法 

沉淀 分 离 法 是 指 利用 沉淀 进行 分 离 的 方法 。 通 常 是 在 样 液 中 加 入 
沉淀 剂 ， 使 被 检测 组 分 或 干扰 组 分 沉淀 ， 然 后 进行 分 离 。 

七 、 掩 蔽 法 

掩蔽 法 是 指 利 用 手 蔽 剂 与 样品 中 的 干扰 成 分 发 生 作 用 ， 将 干扰 成 
分 掩蔽 起 来 ， 形 成 不 会 干扰 测定 结果 的 物质 。 该 方法 不 必 对 干扰 成 分 
进行 分 离 ， 简 单 易 操作 ， 在 食品 分 析 中 广泛 用 于 金属 元 素 的 测定 。 

八 、 浓 缩 法 

浓缩 法 是 指 样品 的 提取 液 、 净 化 液体 积 较 大 ， 或 者 样品 中 被 测 组 
分 含量 较 低 时 ， 在 检测 前 需要 对 样 液 进 行 浓缩 ， 达 到 提高 被 检测 成 分 
含量 的 目的 。 常 用 的 浓缩 方法 包括 常 压 浓缩 法 、 减 压 浓缩 法 等 。 

九 、 微 波 消解 法 

微波 消解 法 是 指 将 样品 置 于 微波 消解 炉 中 ， 利 用 微波 加 热 技 术 使 
样品 消解 。 微 波 消解 法 具有 节能 、 快 速 、 易 挥发 元 素 损失 少 、 污 染 小 、 
操作 简单 、 消 解 完全 等 特点 ， 能 较 好 地 提高 测定 的 精密 度 和 准确 度 ， 
寺 别 适合 于 挥发 性 元 素 的 测定 ， 是 近年 来 兴起 的 一 种 样品 预 处 理 方 法 。 
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第 一 节 ”准确 度 与 精密 度 


一 、 准 确 度 与 误差 
准确 度 是 指 测 得 值 与 真实 值 之 间 的 符合 程度 。 准 确 度 的 高 低 常 以 
误差 的 大 小 来 衡量 。 误 差 越 小 ， 准 确 度 越 高 ; 误差 越 大 ， 准 确 度 越 低 。 
误差 有 两 种 表示 方法 ， 即 绝对 误差 和 相对 误差 。 
绝对 误差 (Ek) = 测 得 值 (x) -真实 值 (7) 
相对 误差 (Rob ) 0 
由 于 测 得 值 (x) 既 可 能 大 于 真实 值 (7) ， 也 可 能 小 于 真实 值 ， 
所 以 绝对 误差 和 相对 误差 都 有 正 、 负 之 分 。 
【 例 3-1-1】 若 测 得 值 为 11. 60， 真 实 值 为 11. 65 ， 则 
绝对 误差 (E) =x -7 =11.60 -11.65 = -0.05 


相对 误差 (59% ) = x100% = Te x100% = -0.4% 


【 例 3-1-2】 若 测 定 值 为 91. 26， 真 实 值 为 91.31， 则 
绝对 误差 (8) =x -了 =91.26 -91.31 = -0.05 


人 E -0.05 _ 
相对 误差 (9% ) = 地 x100% = 本 -37 X100% = -0.05% 


从 以 上 两 题 的 结果 可 以 看 出 ， 两 次 测定 的 绝对 误差 是 相同 的 ， 但 
相对 误差 却 相 差 很 大 ， 说 明 两 者 的 含义 是 不 同 的 。 绝 对 误差 表示 的 是 
测定 值 和 真实 值 之 差 ， 而 相对 误差 表示 的 是 该 误差 在 真实 值 中 所 占 的 
百分比 。 相 对 误差 对 于 比较 各 种 情况 下 测定 结果 的 准确 度 更 具有 实际 
意义 。 

对 于 多 次 测量 的 数值 ， 其 准确 度 的 计算 公式 为 

绝对 误差 (五 ) = 平均 值 (x) -真实 值 (7) 
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an 平均 值 (x ) -真实 值 (7) 
相对 误差 (9% ) = 实 受 值 (7) 
【 例 3-1-3】 3 次 测定 结果 分 别 为 0.3202g/L、0.3197g/L 和 
0. 3193g/L， 标 准 样品 含量 为 0. 3200g/L， 求 绝对 误差 和 相对 误差 。 
平均 值 4=32028/ 上 +0. a +0.3193g/L 


x100% 





=0. 3197g/L 


绝对 误差 (E) =x-7T=0.3197g/L -0.3200g/L= -0.0003g/L 
—0.0003g/L 
0. 3200g/L 


注意 : 有 时 为 了 表明 一 些 仪器 的 测量 准确 度 ， 用 绝对 误差 更 清 
楚 。 例 如 ， 分 析 天 平 的 误差 是 上 0.0002g， 常 量 滴定 管 的 读数 误差 是 
+0. 01mL 等 ， 这 些 都 是 用 绝对 误差 来 说 明 的 。 

二 、 精 密度 与 偏差 

精密 度 是 指 在 相同 条 件 下 n 次 重复 测定 结果 彼此 相符 合 的 程度 。 
精密 度 的 大 小 用 偏差 表示 。 偏 差 越 小 说 明 精 密度 越 高 。 

1. 偏差 
有 差 有 绝对 偏差 和 相对 偏差 。 绝 对 偏差 是 指 单 项 测定 值 与 平均 值 
的 差 值 ， 即 





相对 误差 (9% ) = 和 x100% = x100% = —0.09% 
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绝对 偏差 (d) =x 一 x 
相对 偏差 是 指 绝 对 偏差 在 平均 值 中 所 占 的 百分率 ， 即 
=% 100% 


相对 偏差 ( d% ) = -一 


绝对 偏差 和 相对 偏差 都 有 正 、 负 之 分 。 当 测定 结果 大 于 平均 值 
时 ,偏差 为 正 值 ， 反 之， 偏差 为 负 值 。 
绝对 偏差 和 相对 偏差 只 能 用 来 衡量 单项 测定 结果 对 平均 值 的 偏离 程 
度 。 为 了 更 好 地 说 明 精 密度 ， 在 一 般 分 析 工 作 中 常用 平均 偏差 (d) 表示 。 
2. 平均 偏差 
平均 偏差 是 指 单项 测定 值 与 平均 值 的 偏差 ( 取 绝 对 值 ) 之 和 除 以 
测定 次 数 。 
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平均 偏差 (d) = 
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|e 


相对 平均 偏差 (d% ) = 一 x100% 
式 中 4 一 一平 均 偏差 ; 























入 一 一 测量 次 数 ，; 

元 n 次 测量 结果 的 平均 值 ; 

d; 一 一 单项 测定 结果 与 平均 值 的 绝对 偏差 , d; = | x; -x| ; 
< 单项 测定 结果 ; 











> al nn 次 测定 的 绝对 偏差 的 绝对 差 之 和 。 
平均 偏差 是 代表 一 组 测量 值 中 任意 数值 的 偏差 ， 所 以 平均 偏差 没 
有 正 、 负 之 分 。 
【 例 3-1-4】 计算 55.51、55. 50、55.46、55. 49、55. 51 这 一 组 测 
量 值 的 平均 值 (+) ,平均 偏差 (3) ， 相 对 偏差 (3% ) 。 


平均 值 (4) _55.51 +55.501+ A +55.49 +55. 51 -55 49 





























> 141 
P 均 偏差 (D = 全 _ 0.02 + 0.01 人 0 ie 


平均 相对 偏差 (d% ) = “ x 100% = x 100% =0. 029% 


三 、 准 确 度 与 精密 度 的 关系 

准确 度 和 精密 度 是 两 个 不 同 的 概念 ， 它 们 之 间 有 一 定 的 关系 。 测 
定 结果 的 精密 度 越 高 ， 测 定 结果 越 接 近 真 实 值 。 但 不 能 绝对 地 认为 精 
密度 高 ， 准 确 度 也 高 ， 因 为 系统 误差 的 存在 并 不 影响 测定 的 精密 度 。 
相反 ， 如 果 没 有 较 好 的 精密 度 ， 就 不 可 能 获得 较 高 的 准确 度 。 所 以 说 
精密 度 是 保证 准确 度 的 先决 条 件 。 

第 二 节 ”误差 及 数据 处 理 

根据 误差 产生 的 原因 和 性 质 ， 可 将 误差 分 为 系统 误差 、 随 机 误差 
和 过 失误 差 。 

一 、 系 统 误差 

系统 误差 是 指 在 重复 性 条 件 下 ， 对 同一 被 测量 进行 无 限 多 次 测量 
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所 得 结果 的 平均 值 与 被 测量 的 真 值 之 差 。 系 统 误差 又 称 为 可 测 误差 ， 
是 由 某 种 确定 的 原因 引起 的 误差 ， 在 重复 测定 时 会 重复 出 现 。 

根据 误差 的 来 源 ， 系 统 误差 可 分 为 方法 误差 、 试 剂 误差 、 仪 器 误 
差 以 及 操作 误差 等 。 

1. 方法 误差 

方法 误差 是 由 分 析 方 法 本 身 不 完善 或 选用 不 当 所 造成 的 。 例 如 ， 
重量 分 析 中 的 沉淀 溶解 、 共 沉淀 、 沉 淀 分 解 等 因素 造成 的 误差 ， 容 量 
分 析 中 滴定 反应 不 完全 、 干 扰 离 子 的 影响 、 指 示 剂 不 合适 、 其 他 副 
应 的 发 生 等 因素 造成 的 误差 。 

2. 试剂 误差 

试剂 误差 是 由 试剂 不 符合 要 求 ( 如 试剂 不 纯 等 ) 而 造成 的 误差 。 
试剂 误差 可 以 通过 更 换 试剂 来 克服 ， 也 可 以 通过 空白 试验 测 知 误差 的 
大 小 并 加 以 校正 。 

3. 仪器 误差 

仪器 误差 是 由 于 仪器 不 够 准确 而 造成 的 误差 。 例 如 ， 天 平 的 灵敏 
度 低 ， 夸 码 本 身 重 量 不 准确 ， 滴 定 管 、 容 量 瓶 、 移 液 管 的 刻度 不 准确 
等 造成 的 误差 。 因 此 ， 使 用 仪器 前 应 对 仪器 进行 校正 ， 选 用 符合 要 求 
的 仪器 ， 或 求 出 其 校正 值 ， 并 对 测定 结果 进行 校正 。 

4. 操作 误差 
由 于 分 析 者 操作 不 符合 要 求 而 造成 的 误差 叫做 操作 误差 。 例 如 ， 
检验 者 对 滴定 终点 颜色 改变 的 判断 有 误 ， 或 未 按 仪 器 使 用 说 明正 确 操 
作 等 所 引起 的 误差 。 

系统 误差 的 消除 方法 : 可 通过 空白 试验 、 校 正 仪器 、 对 照 试 验 来 
校正 系统 误差 。 

二 、 随 机 误差 

随机 误差 是 指 测量 结果 与 在 重复 性 条 件 下 ， 对 同一 被 测量 进行 无 
限 多 次 测量 所 得 结果 的 平均 值 之 差 。 随 机 误差 又 称 为 偶然 误差 ， 是 测 
定 值 受 各 种 因素 的 随机 变动 而 引起 的 误差 。 例 如 ， 测 量 时 的 环境 温 
度 、 湿 度 和 气压 的 微小 波动 ， 仪 器 性 能 的 微小 变化 等 ， 都 会 引起 随机 
误差 。 
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随机 误差 的 消除 方法 : 随机 误差 总 是 存在 的 ， 通 过 多 次 测量 取 平 
均值 可 以 减 小 随机 误差 ， 但 无 法 将 其 消除 ， 只 能 通过 改进 方法 ， 多 次 
试验 ， 以 减 小 随机 误差 。 

三 、 过 失误 差 

过 失误 差 是 指 由 于 操作 不 正确 ， 操 作 失 误 而 造成 的 误差 。 例 如 ， 
加 错 试剂 、 读 错 夸 码 、 溅 失 浴 液 等 造成 的 误差 。 

过 失误 差 的 消除 方法 : 只 要 操作 过 程 认真 、 正 确 ， 就 可 以 避免 过 
失误 差 。 





第 三 节 有效 数字 及 修 约 规则 

一 、 有 效 数字 

1. 概念 

有 效 数 字 是 指 在 检验 工作 中 所 能 得 到 的 有 实际 意义 的 数值 。 

2. 位 数 的 确定 

1) 在 没有 小 数位 且 以 若干 个 零 结 尾 的 数值 中 ， 有 效 位 数 是 指 从 
非 零 数字 的 最 左 一 位 向 右 数 得 到 的 位 数 减 去 无 效 零 ( 即 仅 为 定位 用 的 
零 ) 的 个 数 。 例 如 : 35000， 若 有 两 个 无 效 零 ， 则 为 三 位 有 效 位 数 ， 应 
写作 350 x10? 或 3.50 x10'; 和 车 有 三 个 无 效 零 ， 则 为 两 位 有 效 位 数 ， 
应 写作 35 x10; 或 3.5 x10'。 

2) 在 其 他 10 进位 数 中 ， 有 效 数 字 是 指 从 非 零 数字 的 最 左 一 位 向 
右 数 而 得 到 的 位 数 。 例 如 : 3.2、0. 32 、0. 032 和 0. 0032 均 为 两 位 有 效 
位 数 ，0. 320 为 三 位 有 效 位 数 ，10. 00 为 四 位 有 效 位 数 ，12. 490 为 五 位 
有 效 位 数 。 

3) pH 值 等 对 数值 ， 其 有 效 位 数 是 由 其 小 数 点 后 的 位 数 决定 的 ， 
其 整数 部 分 只 表明 其 真 数 的 乘 方 次 数 。 例 如 : pH =11.26 ([H*]= 
5.5 x10-”mol/L)， 其 有 效 数字 只 有 两 位 。 

4) 有 效 数字 的 首位 数字 为 8 或 9 时 ， 其 有 效 位 数 可 以 多 计 一 位 。 
例如 : 85% 与 115% ， 都 可 以 看 成 是 三 位 有 效 数 字 ; 99. 0% 与 101. 0% 
都 可 以 看 成 是 四 位 有 效 数字 。 

5) 非 连续 型 数值 (如 个 数 、 分 数 、 倍 数 ) 是 没有 欠 准 数字 的 ， 
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其 有 效 位 数 可 视 为 无 限 多 位 。 例 如 : 规格 项 下 的 0.3g 或 “lmL:25mg” 
中 的 “0. 3”“1”“25” 均 为 标示 量 ， 其 有 效 位 数 为 无 限 多 位 。 

二 、 修 约 规则 

数字 修 约 是 指 拟 修 约 数值 中 超出 需要 保留 位 数 时 的 舍弃 ， 根 据 舍 
弃 数 来 保留 最 后 一 位 数 或 最 后 几 位 数 。 

1) 当 拟 舍 去 数字 的 最 左 一 位 数字 少 于 5 时 ， 则 侈 去 ， 即 保留 的 
各 位 数字 不 变 。 

2) 当 拟 舍 去 数字 的 最 左 一 位 数字 大 于 5 或 者 是 5， 并 且 后 面 跟 有 
并 非 全 部 为 0 的 数字 时 ， 则 进 一 ， 即 在 保留 的 末 位 数字 加 1。 

3) 当 拟 合 去 数字 的 最 左 一 位 数字 为 5， 而 右面 无 数字 或 丝 为 0 
时 ， 若 所 保留 的 末 位 数 为 奇数 (1,，3,，5,， 7，9) 则 进 一 ， 若 为 偶数 
(2,，4，6，8，0) 则 舍弃 〈 留 双 的 原则 ) 。 

4) 拟 修 约 的 数字 应 在 确定 修 约 位 数 后 一 次 修 约 获得 结果 ， 而 不 
得 多 次 按 前 面 的 规则 连续 修 约 。 

上 述 规则 可 归纳 成 以 下 口 缺 : 四 舍 六 人 五 考虑 ， 五 后 非 零 则 进 
一 ， 五 后 全 零 看 五 前 ， 五 前 偶 舍 奇 进 一 ， 不 论 数 字 多 少 位 ， 都 要 一 次 
修 约 成 。 









































第 四 节 ”原始 记录 及 检验 报告 的 编制 


一 、 原 始 记 录 

试验 原始 记录 能 反映 试验 中 最 真实 最 原始 的 情况 。 对 原始 记录 的 
要 求 如 下 . 

1) 必须 用 统一 格式 并 带 有 页 码 编号 的 专用 试验 记录 本 记录 。 

2) 应 使 用 规范 的 专业 术语 ， 计 量 单位 应 采用 国际 标准 计量 单位 ， 
有 效 数字 的 取舍 应 符合 试验 要 求 ; 常用 的 外 文 缩 写 〈 包 括 试验 试剂 的 
外 文 缩 写 ) 应 符合 规范 ， 首 次 出 现时 必须 用 中 文 加 以 注释 ; 属 外 文 译 
文 的 应 注 明 其 外 文 全 名 称 。 

3) 在 试验 记录 上 不 得 随意 市 除 、 修 改 或 增 减 数据 ， 若 必须 修改 ， 
则 应 在 修改 处 画 一 条 和 斜 线 ， 不 可 完全 涂 黑 ， 保 证 修改 前 的 记录 能 够 辨 
认 ， 并 由 修改 人 签字 或 盖 章 ， 注 明 修改 时 间 。 

4) 试验 记录 必须 做 到 及 时 、 真 实 、 准 确 、 完 整 ， 防 止 漏 记 和 随 
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意 涂 改 。 严 禁 伪 造 和 编造 数据 。 

5) 试验 记录 应 妥善 保存 ， 避 免 水 浸 、 墨 污 、 卷 边 ， 应 保持 整洁 、 
完好 ， 无 破损 、 不 丢失 。 

6) 对 环境 条 件 敏 感 的 试验 ,应 记录 当天 的 天 气 情况 和 试验 的 微 
气候 (如 光照 、 通 风 、 洁 净 度 、 温 度 及 湿度 等 ) 。 

7) 应 详细 记录 试验 过 程 中 的 具体 操作 、 观 察 到 的 现象 、 异 常 现 
象 的 处 理 、 产 生 异 常 现象 的 可 能 原因 及 影响 因素 的 分 析 等 。 

8) 试验 记录 中 应 记录 所 有 参加 试验 的 人 员 ; 每 次 试验 结束 后 ， 
应 由 记录 人 签名 ， 另 一 人 复核 ， 实 验 室 负责 人 或 上 一 级 主管 审核 。 

9) 原始 试验 记录 本 必须 按 归档 要 求 整理 归档 ， 试 验 者 个 人 不 得 





















































10) 各 种 原始 资料 应 仔细 保存 ， 容 易 查 找 。 
二 、 检 验 报告 的 编制 
1. 检验 报告 的 填写 要 求 
仿 验 报告 中 的 数据 、 公 式 、 表 格 和 其 他 技术 内 容 应 真实 可 靠 、 准 
确 无 误 ; 带 有 计量 单位 的 应 使 用 法 定 的 计量 单位 ， 其 数值 应 用 阿拉 伯 
数字 书写 。 编 写 内 容 应 包括 检验 结果 所 必需 的 各 种 信息 ， 以 及 采用 方 
法 所 要 求 的 全 部 信息 。 

2. 检验 结果 

(1) 主要 内 容 ”检验 报告 编号 、 页 码 (总 页 数 )、 序 号 、 检 验 项 
目 、 单 位 、 技 术 要 求 、 检 验 结 果 、 单 项 评价 等 。 

(2) 检验 项 目 ” 按 标准 及 技术 文件 中 有 关 检 验 项 目 填写 。 

(3) 单位 ”应 使 用 法 定 计量 单位 ， 非 法 定 计 量 单位 的 量词 描述 应 
填写 在 检验 项 目 栏 内 。 

(4) 技术 要 求 ” 根 据 标准 及 技术 文件 ， 用 符号 、 数 值 或 语言 表达 。 

(5) 检验 结果 ”填写 检验 项 目的 单项 检验 结果 ， 根 据 原始 记录 ， 
用 经 数据 处 理 后 的 检验 数据 表示 或 用 简明 语言 叙述 ， 凡 有 检验 数据 的 
均 应 用 数据 表示 。 对 于 “未 检 出 ”的 检验 结果 ， 需 同时 提供 相应 检测 
方法 的 检 出 限 。 
(6) 单项 评价 ”应 使 用 “合格 ”或 “不 合格 ”表示 。 
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第 一 节 ”重量 分 析 法 


一 、 重 量 分 析 法 的 原理 及 定义 
量 分 析 (Gravimetric Analysis) 法 是 化 学 分 析 中 的 一 种 定量 测定 
方法 ， 又 称 为 重量 法 、 称 量 法 。 它 是 通过 称 量 物质 的 质量 来 确定 被 测 
组 分 含量 的 一 种 方法 。 在 称 量 分 析 中 ， 一 般 是 将 被 测 组 分 从 试 样 中 分 
离 出 来 进行 处 理 ， 然 后 称 量 ， 由 称 得 的 质量 计算 被 测 组 分 的 含量 。 
重量 分 析 法 是 经 典 的 化 学 分 析 法 ， 它 通过 直接 称 量 得 到 分 析 结 
果 ， 既 不 需要 从 容量 器 严 中 引入 较 多 的 数据 ， 也 不 需要 标准 试 样 或 基 
准 物 质 做 比较 ， 对 于 中 等 含量 以 上 组 分 的 测定 ， 可 获得 较 准 确 的 分 析 
结果 ; 对 低 含量 组 分 的 测定 误差 较 大 ， 故 不 适 于 微量 组 分 的 分 析 。 但 
重量 分 析 法 的 不 足 之 处 是 操作 较 繁琐 ， 耗 时 ， 不适 于 生产 中 的 控制 分 
析 ， 故 在 大 部 分 场合 已 被 其 他 分 析 方 法 代 蔡 。 不 过 对 某 些 常量 元 素 如 
硫 、 硅 、 水 分 、 不 溶 物 、 灼 烧 失 量 、 残 酒 等 的 测定 仍 采 用 重量 法 。 男 
外 ,在 校对 其 他 分 析 方 法 的 准确 度 时 ， 也 常 以 重量 分 析 法 为 标准 。 
二 、 重 量 分 析 法 的 分 类 
根据 分 离 方法 的 不 同 ， 重量 分 析 法 一 般 可 分 为 沉淀 法 、 挥 发 法 、 
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沉 演 法 是 利用 试剂 与 待 测 组 分 发 生 沉 淀 反 应 ， 生 成 难 溶化 合 物 沉 
尝 析 出 ， 经 过 分 离 、 洗 次 、 过 滤 、 烘 干 或 灼 烧 后 称 得 沉淀 的 质量 , 计 
算出 待 测 组 分 含量 的 定量 分 析 方法 。 例 如 : 利用 沉淀 法 测定 可 溶性 硫 
酸 盐 中 硫酸 根 的 含量 ， 测 定 化 肥 中 钾 、 磷 的 含量 。 
(1) 对 沉 省 及 沉淀 剂 的 要 求 “ 采 用 沉淀 法 时 ， 需 在 试 液 中 加 入 沉 
淀 剂 使 待 测 组 分 沉 演 下 来 。 沉 演 的 组 成 形式 称 为 沉淀 形式 。 沉 淀 烘 干 
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或 灼 烧 后 其 组 成 形式 称 为 称 量 形式 。 

1) 对 沉淀 形式 的 要 求 : 沉淀 的 溶解 度 要 小 ， 必 须 纯净 ， 应 易于 
过 泪 和 洗涤 。 

2) 对 称 量 形式 的 要 求 : 沉淀 必须 要 有 确定 的 化 学 式 ， 必 须 稳定 ， 
应 具有 较 大 的 相对 分 子 质 量 。 

3) 对 沉淀 剂 的 要 求 ， 有 选择 性 ， 使 被 测 组 分 沉淀 ， 符 合 对 沉淀 、 
量 形式 的 要 求 ， 易 除去 (加热 或 灼 烧 时 易 挥发 或 易 分 解 ) 。 

(2) 沉淀 条 件 的 选择 

1) 唱 形 沉淀 : 颗粒 大 (直径 为 0.1 ~1Thm) ， 易 过 滤 、 洗 涤 ， 排 
列 整齐 ， 结 构 紧 密 ， 表 面积 小 ， 吸 附 杂 质 少 ， 如 BaSO,，( 细 晶 形 沉淀 ) 
和 NH4:PO;, ( 粗 唱 形 沉淀 ) 。 

沉淀 条 件 : 沉淀 必须 在 适当 稀 的 溶液 中 进行 ， 加 入 的 沉淀 剂 必须 
是 稀 的 溶液 ; 沉淀 剂 必须 慢 慢 地 加 入 ， 并 不 断 搅拌 ， 沉 淀 必 须 在 热 溶 
液 中 进行 ， 这 不 仅 可 以 降低 溶液 中 沉淀 的 过 饱和 程度 ， 而 且 可 以 减少 
沉淀 对 杂质 的 吸附 ;沉淀 完毕 后 ， 必 须 将 沉淀 和 母液 放置 一 段 时 间 ， 
让 微小 的 晶体 逐渐 地 转变 为 较 大 的 晶体 ， 同 时 又 可 以 使 晶体 变 得 更 加 
完整 和 纯净 ， 这 一 过 程 叫 沉淀 的 陈 化 。 
2) 无 定形 沉淀 : 颗粒 小 (直径 小 于 0. 02pm) ,溶解度 小 ,不易 
过 滤 、 洗 涤 ， 如 Fe,0; : 2H,0。 

沉 演 条件: 沉淀 应 在 比较 浓 的 溶液 中 进行 ， 加 入 沉淀 剂 的 速度 要 
快 ; 沉淀 应 在 热 溶 液 中 进行 ， 沉淀 时 在 溶液 中 应 加 入 可 挥发 的 电解 质 
(如 狠 盐 等 )， 以 防 胶 体 的 形成 ; 沉淀 完毕 后 ， 静 置 数 分 钟 ， 让 沉淀 物 
沉 下 后 立即 过 滤 ; 必要 时 进行 再 沉淀 。 

3) 获得 纯净 沉淀 的 方法 : 选择 适当 的 分 析 程 序 ; 降低 易 被 吸收 
的 杂质 离子 的 浓度 ; 选择 适当 的 沉淀 条 件 ; 选择 适当 的 洗涤 液 洗涤 沉 
淀 ; 进行 再 沉淀 。 

(3) 沉淀 法 应 用 ”测定 可 溶性 硫酸 盐 中 硫酸 根 的 含量 。 通 常 将 试 
样 溶解 酸化 后 ， 以 BaCl, 溶液 为 沉淀 剂 ， 将 试 样 中 的 S04- 沉淀 成 
BaSO, 。BaSO, 是 一 种 细 唱 形 沉淀 ， 要 注意 控制 条 件 ， 以 生成 较 大 晶体 
的 BaSO,。 因 此 ， 必 须 在 热 的 稀 盐 酸 浴 液 中 ， 在 不 断 搅拌 的 条 件 下 组 
组 泣 加 BaCl, 稀 溶液 ， 陈 化 后 ， 得 到 较 大 颗粒 的 BaS0, 沉淀 。 若 试 样 是 
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可 溶性 硫酸 盐 ， 则 用 水 溶解 时 ， 会 有 水 不 溶性 残 酒 ， 应 该 过 滤 除 去 。 
试 样 中 若 含有 Fe 等 ， 则 会 干扰 测定 ， 应 在 加 BaCl, 沉 淀 剂 之 前 ， 加 
人 质量 分 数 为 1% 的 EDTA 溶液 进行 掩蔽 。 

2. 挥发 法 

采用 加 热 或 其 他 方法 使 试 样 中 的 挥发 组 分 逸 出 ， 称 量 后 根据 试 样 
质量 的 减少 量 ， 计 算 试 样 中 该 组 分 的 含量 ; 或 利用 吸收 剂 吸收 组 分 逸 
出 的 气体 ， 根 据 吸 收 剂 质量 的 增加 量 ， 计 算出 该 组 分 的 含量 。 

挥发 法 适用 于 测定 具有 挥发 性 或 与 某 种 试剂 作用 可 转化 为 挥发 性 
物质 的 待 测 组 分 。 例 如 ， 测 定 握 化 钢 晶 体 (BaCl,. 2 也 0) 中 结晶 水 


的 含量 。 






























































BaCl, .: 2H,0 = BaCl, +2H,0 1 
结 品 水 的 质量 分 数 = 科 不 水 个 x 100% 
方法 应 用 : 食品 中 水 分 、 灰 分 的 测定 ， 小 麦 粉 、 烤 鱼 片 、 粉 丝 等 
中 水 分 的 测定 ， 雪糕、 白酒 等 中 国 形 物 的 测定 。 
3. 革 取 法 
茜 取 法 也 叫 提取 法 ， 是 指 先 将 试 样 制备 成 溶液 ， 再 将 适当 的 有 机 
溶剂 加 入 试 样 溶液 中 ， 经 多 次 茶 取 ， 使 待 测 组 分 与 试 样 中 其 他 组 分 得 
到 完全 的 分 离 ， 称 取 剩 余 物 的 质量 ,或 将 茜 取 液 中 的 有 机 溶剂 熬 发 逸 
出 ， 称 得 残 漆 质 量 ， 即 可 算出 待 测 组 分 的 含量 。 
方法 应 用 : 乳 制 品 中 粗 脂肪 的 测定 等 。 
第 二 节 滴定 分 析 法 
一 、 滴 定 分 析 法 概述 
1. 滴定 分 析 法 的 基本 概念 
(1) 滴定 分 析 法 “又 称 容量 分 析 (Titration Analysis) 法 ， 是 一 种 
重要 的 定量 分 析 方法 。 此 方法 是 将 一 种 已 知 浓度 的 试剂 溶液 滴 加 到 被 
测 物 质 的 试 液 中 ， 根 据 完成 化 学 反应 时 所 消耗 的 试剂 量 来 确定 被 测 物 
质 含量 的 方法 。 容 量 分 析 法 所 用 的 仪器 简单 ， 具 有 方便 、 迅 速 、 准 确 
(可 准确 至 0.1% ) 的 优点 ， 特 别 适 用 于 常量 组 分 测定 和 大 批 样品 的 例 
行 分 析 。 
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(2) 滴定 ”将 滴定 剂 从 滴定 管 逐 滴 加 入 到 被 测 物质 浴 液 中 的 操作 


过 程 称 为 滴定 。 





(3) 标准 溶液 (滴定 液 ) 已 知 准确 浓度 的 溶液 。 
(4) 被 滴定 液 ” 被 测定 的 溶液 。 
(5) 化 学 计量 点 ” 当 滴 加 的 标准 溶液 与 待 测 组 分 恰好 定量 反应 完 


hn 





全 时 的 点 。 


(6) 指示 剂 ” 指 示 理 论 终 点 到 达 而 能 改变 颜色 的 辅助 试剂 。 

(7) 理论 终点 ”两 反应 物 反应 完全 的 时 刻 。 

(8) 滴定 终点 ”指示 剂 颜色 发 生变 化 的 转变 点 。 

(9) 终点 误差 ”理论 终点 与 滴定 终点 之 差 。 

2. 滴定 分 析 法 的 分 类 

(1) 酸 碱 滴定 法 (中 和 法 ) 例如， 用 氧 氧 化 钠 滴定 乙酸 ， 以 测 

















定 食 醋 的 浓度 。 


CH,COOH + OH- =CH,C00- +H,0 
(2) 配 位 滴定 法 例如， 将 乙 二 胺 四 乙酸 的 二 钠 盐 Na, HY(Y 为 





乙 二 胺 四 乙酸 根 ) 作为 配 位 剂 滴定 Ca* 和 Mg ， 以 测定 水 的 硬度 。 


品 


测定 铁 矿 中 的 铁 含量 。 





Ph NaCl 的 含量 


Ca +HY- =CaY’- +2H: 
(3) 氧化 还 原 滴定 法 ”例如 ， 用 重 铬 酸 钾 kK,Cr,0; 滴 定 Fe* ， 以 














(4) 沉淀 滴定 法 ”例如 ， 用 硝酸 银 AgNO; 滴 定 Cl ， 以 测定 针剂 











3. 滴定 分 析 法 的 特点 

1) 用 于 组 分 含量 在 1% 以 上 的 常量 组 分 的 分 析 。 

2) 快速 、 简 便 、 准 确 度 高 (相对 误差 小 于 0.2% ) 。 

3) 应 用 范围 广 。 

4. 滴定 分 析 的 要 求 和 滴定 方式 

(1) 滴定 分 析 的 要 求 

1) 反应 必须 定量 进行 ， 反 应 完全 的 程度 达到 99.9% 以 上 。 

2) 反应 必须 迅速 完成 ， 对 速度 慢 的 反应 有 加 快 措施 。 

3) 反应 必须 按 一 定 的 反应 式 进 行 ， 反 应 具有 确定 的 化 学 计量 关 
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系 ， 


的 条 


滴定 法 。 例 如 ， 以 NaOH 标准 














副 反 应 发 生 。 











4) 有 合适 的 确定 滴定 终点 的 方法 。 


(2) 滴定 方式 
1) 直接 滴定 法 。 如 
件 ， 就 可 











果 滴 定 反应 符 





法 。 当 标准 溶液 与 被 测 物 质 的 反应 不 完全 符合 
采用 下 述 几 种 滴定 方式 。 


入 等 量 的 标准 溶液 后 反应 不 能 立即 


则 可 先 在 被 测 物 质 的 溶液 中 加 入 


Ey 


两 利 





2) 返 滴定 法 ( 回 滴 


完全 后 ， 再 用 男 一 种 标准 


车 反应 速度 | 
= 


不 里 元 


定 法 )。 





Le 国 、 


一 不 里 对 








慢 


合 上 述 滴定 分 析 反 应 必须 具备 
用 标准 溶液 直接 滴定 被 测 物质 。 这 种 滴定 方法 称 为 直接 
溶液 滴定 CH COOH 溶液 
上 述 要 求 














属于 直接 滴定 
时 ， 则 应 考虑 























或 反应 物 难 浴 于 水 ， 加 


成 ， 或 没有 合适 的 指示 剂 ， 


待 反应 














式 称 为 返 滴 定 法 。 例 如 ， 


标准 


后 不 能 立 


不 能 
使 之 定量 
生成 物 。 这 种 滴定 方法 称 为 牌 换 滴定 法 ， 如 











返 滴定 法 上 














直接 用 了 

















-人 今 是 . 


号 屋 


试 样 通过 


到 





Cr, O02- 


标准 溶液 的 浓度 和 用 量 ， 即 可 


FE 溶 液 使 之 溶解 ， 然 后 再 用 标准 
氧化 锌 的 含量 。 
特点， 用 于 反应 
即 定量 反应 或 没有 


溶液 (B) 滴定 


量 的 标准 溶液 (A)， 
剩余 的 标 
求 得 被 测 物质 上 











氧化 锌 难 深 于 水 ， 




















j 适 当 


可 先 加 入 定 
溶液 返 注定 币 余 的 盐酸 ， 即 可 测定 


速度 慢 或 反应 物 是 因 
适当 指示 剂 的 滴定 反应 。 
3) 置换 滴定 法 。 不 按 确定 的 反应 式 进 行 的 反应 
滴定 被 测 物质 ， 而 应 先 


准 溶 液 (A) ， 根 据 
的 含量 。 这 种 滴定 方 
量 的 盐酸 








有 量 、 
里 对 里 








体 ， 加 入 滴定 剂 





( 伴 有 副 反 应 ) ， 


和 的 试剂 与 被 测 物质 反应 ， 





也 置换 生成 另 一 种 可 直接 滴定 的 物质 ， 


再 用 标准 溶液 滴定 此 





























看 











量 法 测定 K Cr, 0, 的 





+2S,03- =2I- +S,02- 





4) 间接 滴定 法 。 




















i 
. 滴定 分 析 中 的 计算 
ee 


的 ， 


因此 标准 





当 被 测定 组 分 不 能 与 标准 溶液 直接 反应 
定 的 反应 后 ， 再 用 适当 的 标准 洲 液 滴定 反应 物 ， 如 用 


+6LI- +14H* =2Co+ +3L +7H,0 


时 ,将 
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是 一 系列 滴定 分 析 计 算 的 关键 。 
化 学 反应 中 的 计量 关系 : 对 于 确定 的 化 学 反应 
aA +bB=gG +hH 
当 amol A 恰好 与 bmol B 反应 完全 时 ， 则 有 
na:ns=a:b (4-2-1) 














则 n= 一 n、 或 n= 如 


式 (4-2-1) 是 滴定 分 析 计 算 的 基础 。 在 滴定 分 析 中 ， 这 里 的 B 为 
被 测 物质 ， 若 滴定 剂 A 与 被 测 物质 溶液 的 体积 分 别 为 VY、V,， 浓 度 为 
cs、Csp， 则 根据 n、e 与 了 了 的 关系 可 得 式 (4-2-2)。 
cyV; 三 二 (4-2-2) 
若 被 测 物质 用 质量 表示 ， 则 被 测 物质 B 的 质量 与 滴定 剂 A 间 的 关 
系 为 


=np 





mse = De VM (4-2-3) 

如 果 标 准 溶液 的 浓度 用 滴定 度 表示 ， 根 据 化 学 计量 关系 可 得 ， 滴 

定 剂 A 的 物质 的 量 浓度 与 它 对 物质 B 的 滴定 度 之 间 的 关系 为 
b Ms 
a “* 1000 























T(B/A) = 


二 、 酸 碱 滴定 法 

1. 基本 原理 

利用 酸 碱 间 的 中 和 反应 来 测定 物质 含量 的 滴定 分 析 方 法 称 为 酸 碱 
滴定 法 。 常 用 强酸 或 强 碱 作为 标准 溶液 测定 一 般 的 酸 碱 以 及 能 与 酸 碱 
直接 或 间接 发 生 质 子 传递 反应 的 物质 。 反 应 的 实质 为 

H* + OH 一 二 HO 

在 酸 碱 滴定 中 ， 随 着 滴定 反应 的 进行 ， 溶液 的 pH 值 不 断 发 生变 
化 。 为 了 正确 地 完成 滴定 ， 一 方面 要 了 解 滴定 过 程 中 洲 液 pH 值 的 变 
化 规律 ， 另 一 方面 要 了 解 酸 碱 指示 剂 的 性 质 、 变 色 原 理 及 变色 范围 ， 
以 便 能 正确 地 选择 指示 剂 来 判断 滴定 终点 ， 从 而 获得 准确 的 分 析 结果 。 

2. 酸 碱 指示 剂 

(1) 指示 剂 的 变色 原理 ” 酸 碱 指示 剂 是 一 些 有 颜色 的 有 机 物 ( 纶 





(4-2-4) 
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酸 或 弱 碱 ) 。 它 们 随 着 溶液 pH 值 的 不 同 ， 结 构 发 生变 化 ， 从 而 呈现 不 
同 的 颜色 ， 颜 色 与 结构 相互 关联 。 以 HIn 代表 弱酸 指示 剂 ， 其 离 解 平 
衡 表 示 为 








HIn H* +- 
酸 式 色 碱 式 色 

酸 式 与 共生 碱 式 具有 不 同 的 结构 ， 因 而 有 不 同 的 颜色 。 

(2) 指示 剂 的 变色 范围 "溶液 pH 值 的 变化 使 指示 剂 共 斩 酸 碱 的 

离 解 平衡 发 生 移动 ， 致 使 颜色 发 生变 化 。 只 有 当 溶 液 的 pH 值 改 变 到 
一 定 范围 时 ， 才 能 明显 看 到 指示 剂 的 颜色 变化 。 理 论证 明 ， 弱 酸 型 指 
示 剂 (HIn) 的 变色 范围 为 : pH = pK +1。 
当 溶 液 中 [Hm] =[In ] 时 , 溶液 中 [H*] = Km， 即 
pH = pKu,。 这 是 两 者 浓度 相等 时 的 pH 值 ， 即 为 理论 变色 点 。 此 时 深 
液 的 颜色 是 酸 式 色 和 碱 式 色 的 中 间 色 。 根 据 理论 上 的 推算 ， 指 示 剂 的 
变色 范围 是 两 个 pH 值 单位 。 但 试验 测定 的 指示 剂 变色 范围 并 不 都 是 两 
个 pH 值 单位 ， 而 是 略 有 上 下 。 这 是 由 于 试验 测定 的 指示 剂 变色 范围 是 
人 目 视 确定 的 ， 而 人 的 眼睛 对 不 同 颜色 的 敏感 程度 不 同 ， 观 察 到 的 变化 
范围 也 就 不 同 。 例如， 甲 基 红 的 pK， =5.1， 其 理论 变色 范围 应 是 
4.1 ~6. 1， 试 验 测 得 ， 甲 基 红 变色 范围 的 pH 值 为 4.4 ~6.2。 

(3) 混合 指示 剂 ” 在 某 些 酸 碱 滴定 中 ，pH 值 突 跃 范围 很 窗 ， 使 
用 一 般 的 指示 剂 难以 判断 终点 ， 此 时 可 以 采用 混合 指示 剂 。 混 合 指示 
剂 具 有 变色 范围 窗 ， 变 色 明 显 等 优点 。 混 合 指示 剂 常 用 在 某 种 指示 剂 
中 加 入 一 种 惰性 染料 或 用 两 种 以 上 的 指示 剂 混合 配制 而 成 。 

例如 ， 甲 基 红 + 省 甲 酚 绿 混合 指示 剂 ， 当 pH 值 分 别 为 5.0、5. 1、 
5.2 时 ， 颜 色 分 别 为 暗 红 、 灰 色 、 绿 色 ， 可 用 于 Na, C0; 标 定 HCL 时 指 
示 终 点 ， 由 于 颜色 互补 使 变色 间隔 变 窗 ， 变 色 敏 锐 。 

(4) 酸 碱 滴定 时 指示 剂 的 选择 ”在 酸 碱 滴定 过 程 中 ， 洲 液 的 pH 
值 随 着 标准 溶液 的 加 入 旦 规律 性 变化 。 在 化 学 计量 点 前 后 的 0. 1% 误 
差 范围 内 pH 值 有 明显 的 突 跃 ， 可 作为 选择 指示 剂 的 依据 。 凡 是 变色 
点 pH 值 处 于 滴定 突 跃 范围 内 的 指示 剂 都 可 以 用 来 指示 滴定 的 终点 ， 
同时 考虑 指示 剂 变 色 的 灵敏 性 。 例 如 ， 酸 滴 碱 时 可 选择 甲 基 红 和 甲 基 
橙 作为 指示 剂 ， 碱 滴 酸 时 则 可 选择 酚 栈 类 指示 剂 。 
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三 、 配 位 滴定 法 
1. 基本 原理 
以 形成 配 位 化 合 物 的 反应 为 基础 的 滴定 分 析 方 法 称 为 配 位 滴定 
法 。 大 多 数 无 机 配 位 化 合 物 存在 着 稳定 性 不 高 、 分 步 配 位 、 终 点 判断 
困难 等 缺点 ， 限 制 了 它 在 滴定 分 析 中 的 应 用 。 利 用 有 机 配 位 剂 (多 基 
配 位 体 ) 的 配 位 滴定 方法 已 成 为 广泛 应 用 的 滴定 方法 之 一 。 目 前 ， 应 
用 最 为 广泛 的 配 位 滴定 法 是 以 乙 二 胺 四 乙酸 (简称 为 EDTA) 标准 溶 
液 作 配 位 剂 的 滴定 分 析 法 ， 简 称 EDTA 法 。 
配 位 滴定 反应 的 条 件 : 生成 的 配 位 化 合 物 组 成 一 定 ， 配 位 化 合 物 
稳定 ， 反 应 快速 ， 终 点 易 观 察 (有 适当 的 指示 剂 ) 。 
2. EDTA 与 金属 离子 配 位 化 合 物 的 稳定 性 
(1) EDTA 的 结构 及 性 质 EDTA 的 化 学 名 称 叫 乙 二 胺 四 乙酸 。 
从 结构 上 看 ，EDTA 是 四 元 酸 ， 常 用 HY 式 表 示 ， 在 水 溶液 中 易 形成 
双 极 分 子 ， 在 电场 中 不 移动 。 
HOOCH,C CHCOO- 
NH—CH,—CH,—H N 
十 十 



























































~ OOCH, ec Ne, coon 

EDTA 是 一 种 白色 无 水 结晶 粉末 ， 无 毒 无 自 ， 具 有 酸味 ,熔点 为 
241. 5% ， 常 温 下 100g 水 中 可 溶解 0.2g EDTA。EDTA 难 溶 于 酸 和 一 般 
有 机 溶剂 ,但 易 溶 于 氨水 和 和 氧 氧 化 钠 溶 液 中 ， 故 常 将 EDTA 溶 于 
NaOH 溶液 中 再 制 成 它 的 二 钠 盐 Na,H,Y . 2H,0。Na,H,Y: 2H,0 也 称 
为 EDTA 二 钠 。 

EDTA 分 子 中 含有 两 个 氨基 和 四 个 凑 基 ， 可 作为 四 齿 配 体 ， 也 可 
作为 六 齿 配 体 。 所 以 ，EDTA 是 一 种 配 位 能 力 很 强 的 整合 剂 ， 在 一 定 
条 件 下 ，EDTA 能 够 与 周期 表 中 绝 大 多 数 金 属 形成 多 个 具有 五 圆 环 结 
构 且 配 位 比 为 1:1 的 整合 物 ， 且 部 分 具有 人 鲜明 的 颜色 ， 结 构 相 当 稳 定 ， 
易 溶 于 水 ， 使 滴定 反应 便于 在 水 中 进行 。 

(2) EDTA 的 离 解 平衡 ”EDTA 是 四 元 酸 (HiY) ， 在 酸性 溶液 中 
可 再 接受 两 个 质子 形成 六 元 酸 (HseY** )， 所 以 它 在 溶液 中 有 六 级 离 
解 ，HeY”’ 在 溶液 中 可 能 有 七 种 存在 型 体 ， 旦 随 着 溶液 pH 值 的 不 同 ， 
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各 种 型 体 的 分 布 系数 不 同 。 在 EDTA 的 七 种 型 体 中 ,只 有 Y*- 有 配 位 
能 力 ， 它 既 可 以 作为 四 基 配 体 进行 配 位 ， 也 可 以 作为 六 基 配 体 进行 配 
位 ， 且 pH 值 越 大 ，Y*- 的 分 布 系数 越 大 ， 其 配 位 能 力 越 强 。 所 以 ， 溶 
液 的 酸度 就 成 为 影响 金属 离子 和 EDTA 配 位 化 合 物 稳 定性 的 一 个 重要 
条 件 。 

(3) EDTA 与 金属 离子 的 配 位 平衡 ”金属 离子 能 与 EDTA 形成 1: 1 
的 多 元 环 状 歼 合 物 。 为 方便 讨论 ， 在 此 略 去 EDTA 和 金属 离子 的 电荷 ， 
分 别 简写 为 Y 和 M， 其 配 位 平衡 为 












































M +Y 一 MY 
__ [MY] 
™ [M]LY] 





Kw 为 EDTA 金属 离子 配 位 化 合 物 的 稳定 常数 。 它 的 数值 反映 了 
M-EDTA 配 位 化 合 物 的 稳定 性 大 小 。 配 位 化 合 物 的 稳定 性 主要 取决 于 
金属 离子 的 性 质 和 配 位 体 的 性 质 ， 在 实际 测定 过 程 中 ， 常 存在 着 各 种 
副 反 应 ， 使 得 EDTA 金属 离子 配 位 化 合 物 的 稳定 性 发 生 改变 。 在 配 位 
体系 中 ， 若 不 存在 干扰 离子 ， 也 没有 其 他 配 位 剂 ， 则 当 金 属 离子 的 水 
解 效应 较 小 时 ， 条 件 稳定 常数 Ki 与 稳定 常数 Kyy 及 酸 效 应 系数 av 
的 关系 为 






































lgKyy = lgKyy — lgQyn,) 

3. 配 位 滴定 中 的 指示 剂 

配 位 滴定 时 ， 通 常用 EDTA 标准 溶液 滴定 金属 离子 M。 与 其 他 滴 
定 方法 相似 ， 随 着 EDTA 标准 溶液 的 不 断 加 入 ， 溶 液 中 金属 离子 的 浓 
度 旦 现 规律 性 变化 ， 可 用 金属 指示 剂 确定 反应 终点 。 

(1) 金属 指示 剂 变色 原理 ”金属 指示 剂 是 一 种 有 机 染料 ， 能 与 被 
测 金属 离子 生成 有 色 配 位 化 合 物 ， 且 配 位 前 后 具有 不 同 的 颜色 。 
由 于 测定 不 同 的 金属 离子 时 要 求 的 酸度 不 同 ， 而 且 指 示 剂 本 身 大 
多 是 多 元 的 有 机 酸 ， 只 有 在 一 定 条 件 下 才能 正确 指示 终点 ， 因 此 要 求 
指示 剂 与 金属 离子 形成 配 位 化 合 物 的 条 件 与 EDTA 测定 金属 离子 酸度 
的 条 件 相符 合 。 

(2) 金属 指示 剂 应 具备 的 条 件 ”要 准确 地 指示 配 位 滴定 的 终点 ， 
金属 指示 剂 应 具 备 下 列 条 件 : 



















































































































































































第 四 章 ”常用 的 化 学 分 析 基 本 方法 


" 165: 











1) 人 金 
化 合 物 的 颜色 有 明显 

2) 指示 剂 与 金 
TA 与 金 

3) 指示 剂 不 与 被 测 

4) 指示 剂 的 封闭 ， 
合 物 ， 而 不 能 被 滴定 剂 

5) 金属 离子 指示 齐 

(3) 常用 金属 指示 剂 
1) 铬 黑 T (EBT): 















































屋 立 r 


EE 
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E72 


属 指示 剂 本 身 的 颜色 与 金 
的 区 别 。 
属 离 子 生成 的 配 位 化 合 物 的 稳定 怕 








即 指示 剂 与 
置换 。 
1 比较 稳定 

















属 离子 形成 的 配 位 化 合 物 的 稳定 
属 离 子 产 4 





属 离子 和 金 


属 指示 剂 生成 的 配 位 








FE 适当 地 小 于 ED- 





性 。 


E 封 闭 现 象 。 
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了 





黑 褐色 粉末 ， 略 带 金属 
溶液 中 以 HIn 的 形式 存在 ， 在 不 同 pH 值 时 呈现 不 同 的 颜色 ， 
pH 值 范 围 为 9 ~ 10， 在 滴定 Zno2 7 、 





2+ 
Mg 


遇 离 子 形成 了 极 稳定 的 配 位 化 





， 便 于 储存 和 使 用 。 








， 三 元 弱酸 ， 在 
适宜 的 
Pd 时常 用。 其 在 


为 光泽 





、Cd、 







































































单独 滴定 Ca* 时， 变色 不 敏锐 ， 常 用 于 测定 钙 、 镁 的 含量 。 使 用 时 应 
注意 : 其 水 浴 液 易 聚 合 ， 需 加 三 乙醇 胺 防止 ; 在 碱 性 溶液 中 易 氧 化 ， 
需 加 还 原 剂 (抗坏血酸 ); 不 能 长 期 保存 。 

2) 钙 指 示 剂 (NN) : 深 棕色 粉末 ， 深 于 水 为 紫色 ， 在 水 溶液 中 
不 稳定 ， 通 常 与 NaCl 固体 粉末 配 成 混合 物 使 用 。 在 pH = 13 时 ， 其 与 
钙 离 子 配 位 呈 酒 红色 ， 用 于 钙 镁 混合 物 中 钙 的 测定 。 

四 、 Wu 

为 基础 的 滴定 分 析 法 。 根 据 所 
用 标准 溶液 的 不 同 ， 氧 化 还 原 滴 定 法 常 分 为 高 锰 酸 钾 法 、 重 铬 酸 钾 
法 、 础 量 法 、 饰 量 法 、 溴 酸 盐 法 等 。 





























氧化 还 原 滴定 法 应 用 范 古 











非常 广泛 ， 











可 以 直接 或 间接 测定 多 种 具 











有 和 氧化 性 或 还 原 折 








的 物质 。 但 氧化 还 原 反 应 基于 电子 转移 ， 机 到 








LE 复 














杂 ， 反 应 往往 是 分 步 进行 的 ， 还 常 伴 有 各 种 副 反 应 发 生 ， 使 反应 物 之 


间 没 有 确定 的 计量 关系 ， 产 物 受 介质 的 影响 ， 反 应 速度 慢 ， 


控制 。 


2. 氧化 还 原 滴 定 指示 剂 


在 氧化 还 原 滴定 中 ， 除 了 




















条 件 不 易 
用 电位 法 确定 终点 外 ， 还 可 以 根据 所 使 
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用 的 标准 溶液 选择 相应 的 指示 剂 来 确定 终点 。 

















(1) 自身 指示 剂 、 在 氧化 还 原 滴定 法 中 ， 有 些 标准 溶液 或 被 测 物 
本 身 具 有 颜色 ， 而 滴定 产物 为 无 色 或 颜色 很 浅 ， 滴 定时 无 需 男 加 指示 
剂 ， 溶 液 本 身 颜色 的 变化 就 起 着 指示 剂 的 作用 ， 称 为 自身 指示 剂 。 例 
如 ， 在 高 锰 酸 钾 法 滴定 中 ， 可 利用 稍 过量 的 高 锰 酸 钾 自 身 的 粉红 色 来 
指示 滴定 终点 。KMn0, 溶 液 呈 紫红 色 ， 用 KMn0, 作 为 标准 溶液 来 测定 
无 色 或 浅 色 物质 时 ， 在 化 学 计量 点 前 ， 由 于 高 镭 酸 钾 是 不 足 量 的 ， 故 
溶液 不 显 KMn0, 颜色 ， 当 滴定 到 达 化 学 计量 点 时 ， 稍 过 量 的 KMn0, 就 
























































使 溶液 呈现 粉红 色 ， 从 而 指示 终点 。 
































(2) 专属 指示 剂 ”专属 指示 剂 本 身 并 不 具有 氧化 还 原 性 ， 但 它 能 














与 氧化 剂 或 还 原 剂 作用 产生 特殊 的 颜色 ， 从 而 指示 滴定 终点 。 例 如 
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可 溶性 演 粉 能 与 砚 生 成 深蓝 色 配 位 化 合 物 ， 在 碘 量 法 中 可 以 采用 演 粉 








作 指 示 剂 ， 根 据 溶液 中 蓝 色 的 出 现 或 消失 就 可 以 判断 滴定 的 终点 。 











(3) 氧化 还 原 指 示 剂 ”氧化 还 原 指示 剂 是 指 在 滴定 过 程 中 本 身 发 
生 氧 化 还 原 反 应 的 指示 剂 。 指 示 剂 的 氧化 态 和 还 原 态 具有 不 同 的 颜 




















色 。 在 滴定 过 程 中 ， 指 示 剂 由 氧化 态 变 为 还 原 态 ,或 由 还 原 态 变 为 氧 











化 态 ,根据 颜色 的 突变 来 指示 滴定 终点 。 例 如 ， 二 茶 胺 磺 酸 指示 六 
( 重 铬 酸 钾 滴定 Fe ) 的 还 原 态 为 无 色 ， 氧 化 态 为 红 紫 色 。 
3. 常用 的 氧化 还 原 滴定 法 


| 


(1) 高 锰 酸 钾 法 “高 锰 酸 钾 法 是 以 KMn04 为 标准 溶液 的 滴定 分 析 





方法 。KMn0, 是 氧化 剂 ， 其 氧化 能 力 和 溶液 的 酸度 有 关 。KMn0, 在 强 



































酸性 溶液 中 具有 强 氧化 性 ， 与 还 原 性 物质 作用 可 获得 5 个 电子 而 被 还 























原 为 Mn。 
MnO07 +8H’* +Se 一 Mo +4H,0 








在 微 酸性 、 中 性 或 弱 碱 性 溶液 中 ，KMn0， 获得 3 个 电子 被 还 原 











为 Mn0,。 








MnO7 +4H* +3e Mn0, 上 」 +2H,0 
MnO07 +2H,0 +3e 一 二 Mn0, | +40H- 
在 强 碱 性 溶液 中 ，KMn0, 获得 1 个 电子 被 还 原 为 Mn0?-。 


Mn0;，+e 一 二 MnO1 
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由 于 在 微 酸 性 或 中 性 溶液 中 反应 均 有 Mn0, 标 色 沉 演 生 成 ， 影 响 
终点 的 观察 ， 故 一 般 只 在 强酸 性 溶液 中 滴定 。 采 用 高 鳃 酸 钾 法 时 ， 常 
用 硫酸 控制 酸度 ， 尽 量 避 免 使 用 盐酸 ( Cl” 有 还 原 性 ) 和 硝酸 (有 和 氧 
化 性 ) 。 在 特殊 情况 下 ， 用 高 锰 酸 钾 在 碱 中 的 氧化 性 测定 有 机 物 含量 ， 
还 原 产 物 为 绿色 的 锰 酸 钾 。 

高 锰 酸 钾 法 的 优点 是 高 锰 酸 钾 氧 化 能 力 强 ， 应 用 广泛 ， 且 一 般 不 
需 另 加 指示 剂 ; 缺点 是 试剂 中 常 含 有 少量 杂质 ， 溶 液 不 够 稳定 ， 且 能 
与 许多 还 原 性 物质 发 生 反 应 ， 干 扰 现 象 严 重 。 

(2) 重 铬 酸 钾 法 ” 重 铬 酸 钾 法 是 以 K,Cr,0; 为 标准 溶液 进行 滴定 
的 氧化 还 原 法 。 在 酸性 溶液 中 ，Cr,0; 与 还 原 性 物质 作用 可 获得 6 个 
电子 而 被 还 原 为 Ce* ， 半 反应 式 为 

Cr,0;- +14H* +6e—2Cr* +7H,0 

与 高 锰 酸 钾 法 一 样 ， 重 铬 酸 钾 法 也 必须 在 强酸 性 溶液 中 进行 测 
定 。 其 酸度 可 用 硫酸 或 盐酸 控制 ， 不 能 用 硝酸 控制 。 利 用 重 铬 酸 钾 法 
可 以 测定 许多 无 机 物 和 有 机 物 。 

重 铬 酸 钾 法 和 高 锰 酸 钾 法 相 比 有 如 下 特点 : 

1) K,Cr,0; 易 提纯 ， 可 以 制 成 基准 物质 ， 直 接 配 制 标准 溶液 ， 而 
KMn0, 不 可 直接 配制 。 

2) K,Cr,0; 标 准 溶液 较 稳定 ， 置 于 密闭 容器 中 ， 浓 度 在 较 长 时 间 
内 不 会 变化 。 

3) 氧化 性 比较 : KMn0, > K,Cr,0,。 

4) 重 铬 酸 钾 法 可 以 在 HCl 介质 中 进行 滴定 。 

5) 高 锰 酸 钾 法 不 用 指示 剂 ， 它 自身 为 指示 剂 ， 而 重 铬 酸 钾 法 需 
要 用 氧化 -还 原 指 示 剂 ， 常 用 的 指示 剂 为 二 葵 胺 磺 酸 钠 。 

重 铬 酸 钾 法 是 测定 矿石 中 全 铁 量 的 标准 方法 。 另 外 ， 可 利用 
Cr,03- 和 Fe”* 的 反应 间接 测定 NO; 、CI0; 和 全 等 多 种 物质 。 

(3) 碘 量 法 ” 础 量 法 是 利用 工 的 氧化 性 和 1 的 还 原 性 的 氧化 还 原 
滴定 法 。 这 是 一 种 应 用 比较 广泛 的 分 析 方 法 ， 既 可 测定 还 原 性 物质 ， 
也 可 以 测定 氧化 性 物质 ， 还 可 以 测定 一 些 非 氧化 还 原 性 物质 。 

1) 碘 量 法 的 分 类 : 根据 所 用 标准 溶液 的 不 同 ， 磺 量 法 可 分 为 直 
接 碘 量 法 和 间接 而 量 法 。 


































































































































































































五 
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Qz 直接 础 量 法 又 叫 碘 滴定 法 。 它 以 上 溶液 为 标准 溶液 ， 可 以 测定 

















电极 电位 较 小 的 还 原 性 物质 


























， 如 S*-、Sn** 、S,0;- 、As03- 等 。 


@) 间接 碘 量 法 又 叫 滴定 碘 法 。 它 以 Na,S,0; 为 标准 溶液 间接 测定 





氧化 性 物质 ， 如 Cr, 0 、 
等 。 测 定时 ， 氧 化 性 物质 先 











L ， 然 后 用 Na,S,0; 标 准 溶液 滴定 生成 的 。 








由 于 础 量 法 中 均 涉及 
粉 作为 指示 剂 ， 根 据 蓝 色 的 
的 灵敏 度 与 温度 、 酸 度 和 有 
量 法 的 误差 主要 来 自 






































10; 、MnO07 、As0;-、NO; 、Pb’* 、Ba 
在 一 定 条 件 下 与 过 量 的 KI 反应 生成 定量 的 





， 因 此 可 利用 碘 遇 淀粉 显 蓝 的 性 质 ， 以 演 
出 现 或 褪去 判断 终点 。 碘 遇 淀粉 显 蓝 反应 
无 1 密切 相关 。 

两 个 方面 ,一 是 上 的 挥发 ， 二 是 1 在 酸性 


























溶液 中 易 被 来 源 于 空气 的 0; 氧 化 而 析出 工 。 
41- +4H+ +0,——2L, +2H,0 















































为 了 减少 误差 的 产生 ， 用 间接 碘 量 法 测定 时 最 好 在 碘 量 瓶 中 进行 ， 


并 避免 阳光 照射 。 为 了 减少 
2) 碘 量 法 的 测定 条 件 


Oz 溶液 为 中 性 或 弱酸 





























[与 空气 接触 ， 滴 定时 不 应 过 度 摇 动 。 











FE 溶 液 。 


@ 加 入 过 量 KL， 增 大 工 的 洲 解 度 ， 降 低 工 的 挥发 性 ， 提 高 指示 剂 


淀粉 的 灵敏 度 ， 加 快 反应 速 


度 。 


(3) 将 溶液 的 温度 控制 为 室温 。 
二 控制 滴定 前 的 放置 时 间 : 当 氧 化 性 物质 与 KI 作用 时 ， 一般 在 
暗 处 放置 Smin ， 待 反应 完全 后 ， 立 即 用 Na;S, 0; 进行 滴定 。 若 放置 时 























间 过 长 ， 则 了 工 过 多 挥发 ， 会 
@) 防止 光照 。 
































增 大 滴定 误差 。 





@ 控制 滴定 速度 : 开始 滴定 时 滴定 速度 较 快 ， 摇 动 锥 形 瓶 应 慢 一 


点 ; 加 入 淀粉 指示 剂 后 ， 邻 
Q@ 淀粉 指示 剂 的 影响 ; 


液 为 浅黄 色 时 加 入 淀粉 指示 剂 ， 否 则 ， 泻 粉 吸附 工 而 不 与 Na,S,0; 反 


应 ， 产 生 误差 。 
五 、 沉 淀 滴定 法 
1. 方法 简介 
沉淀 滴定 法 是 以 沉淀 溶 





近 终 点 时 滴定 速度 较 慢 ， 多 摇动 锥 形 瓶 。 
将 大 部 分 滴定 完 后 ， 在 邻近 终点 前 ， 溶 








解 平衡 为 基础 的 滴定 分 析 法 。 沉 演 反 应 很 
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多 , 但 能 用 于 沉淀 滴定 的 并 不 多 ， 主 要 原因 是 很 多 沉淀 组 成 不 稳定 ， 
易 形 成 过 饱和 溶液 ， 共 沉淀 现象 严重 等 。 目 前 ， 应 用 较 广 泛 的 是 生 
成 难 溶 银 盐 的 沉淀 滴定 法 ， 称 为 银 量 法 。 银 量 法 按 创立 者 的 名 字 命 
名 划分 为 莫 尔 (Mohr) 法 、 佛 尔 哈 德 (Volhard) 法 和 法 扬 司 (Fa- 
jans) 法 。 用 银 量 法 可 以 测定 Cl、Br-、I 、CN 、SCN 、Ag' 等 
离子 。 

2. 莫 尔 法 

莫 尔 法 是 以 K,Cr0, 作 指示 剂 ， 用 AgNO; 标 准 洲 液 滴定 讽 化 物 的 一 
种 银 量 法 。 

(1) 基本 原理 在 被 测 Cl 溶液 中 加 入 K CrO4 指示 剂 ， 用 AgN0， 
标准 溶液 滴定 。 由 于 AgCl 的 溶解 度 比 Ag Cr0, 的 溶解 度 小 ， 根 据 分 步 
沉淀 原理 ， 在 滴定 过 程 中 ,溶液 首先 析出 AgCl 沉淀 。 随 着 滴定 的 进 
行 ， 溶液 中 CI 的 浓度 逐渐 减 小 ，Ag' 的 浓度 逐渐 增 大 。 当 接近 化 学 
计量 点 时 ，Ag* 的 浓度 增 大 到 与 Cr0;- 生成 砖 红 色 Ag, Cr0, 沉 淀 ， 从 而 
指示 滴定 终点 。 滴 定 反应 式 为 

Ag* +01- 一 一 AgCl 4 (白色) 
K( AgCl) =1.8 x10-" 
















































































终点 反应 式 为 
2Ag* +Cr0; 二 一 Ag,Cr0, | 上 ( 砖 红色 ) 
K( Ag,Cr0,s) =2.0x10°™ 





(2) 滴定 条 件 

1) 指示 剂 用 量 : 化 学 计量 点 时 ， 因 K,Cr0, 本身 呈 黄 色 ， 浓度 太 
大 会 妨碍 终点 的 观测 ， 试 验证 明 , 浓度 以 5 x 10molL 为 宜 。 用 
0. 1000molLL 的 AgN0O; 溶 液 滴定 0. 1000molL 的 C1- 溶液， 当 指 示 剂 的 
浓度 为 5 x 10 molL 时 ， 终 点 误差 仅 为 +0. 06% ， 可 以 认为 不 影响 分 
析 结 果 的 准确 度 。 

2) pH 值 的 选择 : 莫 尔 法 适宜 的 酸度 为 pH =6.5 ~ 10.5。 当 
pH <6.5 时 ,指示 剂 的 主要 存在 型 体 为 HCr07 ,使 Cr0; 的 浓度 很 小 ， 
不 能 正确 指示 终点 ， 当 pH > 10.5 时 ，Ag* 生 成 AgOH 沉淀 ， 进 而 迅速 
分 解 为 Ag,0。 如 果 有 NH, 存 在，pH 值 上 限 还 应 降低 ， 例 如 滴定 NH, Cl 
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中 的 Cl- 时 ,pH 应 为 6.5 ~7.2， 因 为 pH >7.2 时 NH; 易 生成 NH,， 
NH, 与 Ag ”生成 [Ag(NH; )，] ”而 使 AgCl 和 Ag,Cr0, 溶 解 度 增 大 。 

调节 溶液 的 酸度 时 ， 若 碱 性 太 强 ， 则 可 用 稀 硝 酸 中 和 ， 酸 性 太 强 
时 可 用 NaHCO; 或 Na,B,0,. 10H,0 中 和 。 

3) 干扰 离子 : 能 与 Ag* 生成 沉淀 或 配 位 化 合 物 的 Pb 、Ba?*、 
Hg * 、PO04  、As01;- 、C0;  、S 等 都 干扰 测定 ， 大 量 的 Cu * 、Co?* 、 
Ni 等 有 色 离 子 会 影响 对 终点 的 观察 ， 在 中 性 或 微 碱 性 溶液 中 易 水 解 
的 离子 (如 AlB* 、Fe’* 、Bi?* 、So 等 高 价 金属 离子 ) 也 妨碍 测定 ， 
应 设法 消除 可 能 的 干扰 。 

(3) 适用 范围 和 应 注意 的 问题 ” 莫 尔 法 适用 于 以 AgNO, 标 准 溶液 
作 滴 定 剂 直接 滴定 C1- 或 Br- ， 当 两 者 共存 时 测 得 的 是 两 者 总 量 。Agf 
及 AgSCN 具有 强烈 的 吸附 作用 ， 使 终点 提前 ， 且 终点 变色 不 明显 ， 误 
差 较 大 。 虽 然 AgC1、AgBr 也 有 吸附 作用 ， 但 是 可 通过 充分 摇动 使 之 解 
吸 。 莫 尔 法 不 宜 用 Cl 作 滴 定 剂 滴 定 Ag* ， 因 为 其 沉淀 的 转化 速度 较 
慢 。 其 终点 反应 为 

Ag,CrO, +2C1- =2AgCl + CrO1 - 

3. 佛 尔 哈 德 法 
用 铁 贸 太 [NH,Fe (SO0,)，: 12H,0] 作 指 示 剂 的 银 量 法 称 为 佛 尔 
哈 德 (Volhard) 法 ， 也 叫 铁 贸 钒 指示 剂 法 。 其 按照 滴定 方式 的 不 同 可 
分 为 以 下 两 类 : 

(1) 直接 滴定 法 (测定 Ag' ) “在 含有 Ag- 的 酸性 溶液 中 ， 加 入 
铁饼 砚 作 指示 剂 ， 用 NH,SCN 标准 溶液 滴定 。 溶 液 中 首先 产生 白色 的 
AgSCN， 在 Ag 全 部 与 SCN 结合 沉淀 后 ， 过 量 一 滴 NH, SCN 溶液 与 
Fe * 生 成 血红 色 [Fe (SCN)]”’ 配 离子 ， 即 为 终点 。 滴 定 反应 式 为 

Ag +SCN- 二 一 AgSCN | (白色 ) 
指示 终点 反应 式 为 ”Fe* +SCN -二 一 [Fe(SCN)]**( 血 红色) 

(2) 返 滴 定 法 (测定 讽 素 及 SCN- ) ”在 含有 讽 素 离子 的 硝酸 溶 
液 中 ， 加 入 一 定量 过 量 的 AgNO, ， 以 铁 贸 砚 为 指示 剂 ， 用 NH4SCN 标 
准 溶液 返 滴定 过 量 的 AgNO; 。 由 于 滴定 是 在 HNO; 介 质 中 进行 的 ， 许 
多 弱酸 (如 PO0; 、As0; 、S 等 ) 都 不 干扰 卤素 离子 的 测定 ， 因 此 
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该 方法 选择 性 较 高 。 

测定 Cl 的 含量 时 ， 终 点 的 判断 会 有 困难 ， 因 为 会 发 生 AgCl 向 
AgSCN 的 转化 ， 使 得 终点 时 引入 较 大 的 滴定 误差 。 为 了 避免 上 述 现象 
的 发 生 ， 通 常 采 用 下 列 措施 : 

1) 向 试 液 中 加 入 过 量 的 AgNO; 后 ， 将 溶液 加 热 煮 沸 ， 使 AgCl 沉 
淀 凝 聚 ， 以 减少 AgCl 沉淀 对 Ag 的 吸附 。 滤 去 沉淀 ， 并 用 稀 硝 酸 洗涤 
沉淀 ， 将 洗涤 液 并 人 滤液 中 ， 然 后 用 NH SCN 标准 溶液 返 滴定 滤液 中 
过 量 的 AgN0,。 

2) 在 滴 加 标准 溶液 NH4SCN 前 ， 加 入 有 机 溶剂 ( 如 硝 基 茶 或 邻 
葵 二 甲酸 二 丁 酯 等 有 机 覆盖 剂 ) 1 ~ 2mL， 用 力 摇 动 之 后 ， 硝 基 茶 将 
AgCl 沉淀 包 住 ， 使 它 与 溶液 隔 开 ， 不 再 与 滴定 溶液 接触 ， 这 就 阻止 
了 上 述 现象 的 发 生 。 此 方法 很 方便 ， 但 硝 基 葵 有毒 ， 使 用 时 应 注意 
安全 。 

(3) 注意 事项 “应 用 佛 尔 哈 德 法 时 需要 注意 以 下 几 点 : 

1) 应 当 在 酸性 介质 中 进行 ,一 般 H! 的 浓度 大 于 0.3mol/L。 若 酸 
性 介质 酸度 太 低 ， 则 Fe 将 水 解 成 [Fe (OH) ]”! 等 深 色 配 位 化 合 物 ， 
影响 终点 的 观察 。 
2) 测定 碘 化 物 时 ， 必 须 先 加 AgN0O; 后 加 指示 剂 ， 和 否则 会 发 生 如 
下 反应 而 影响 准确 度 。 
2Fe + 21 = 一 2Fe + 了 

3) 强 氧 化 剂 和 氮 的 氧化 物 以 及 铜 盐 、 录 盐 都 与 SCN 作用， 因而 
干扰 测定 ， 必 须 事 先 将 其 除去 。 

4. 法 扬 司 法 

用 吸附 指示 剂 指示 终点 的 银 量 法 称 为 法 扬 司 (Fajans) 法 。 吸 附 
指示 剂 是 一 些 有 机 染料 。 它 的 阴离子 在 溶液 中 容易 被 正 电 荷 的 胶 状 沉 
淀 所 吸附 ， 吸 附 后 结构 变形 而 引起 颜色 变化 ， 从 而 指示 终点 。 例 如 ， 
用 AgN0; 标 准 溶 液 滴定 C17 时， 常用 荧光 黄 作 吸 附 指示 剂 ， 荧光 黄 是 
一 种 有 机 弱酸 ， 其 电离 反应 为 

HFIn FIn- + 于 + 

欧 光 黄 阴 离子 Fin - 显 黄 绿色 ， 在 化 学 计量 点 前 ， 由 于 溶液 中 Cl - 

离子 过 量 ，AgCl 的 表面 只 能 吸附 Cl - 而 带 负 电荷 ， 即 AgCl* C1 - ， 但 
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不 吸附 FIm  。 当 滴定 到 化 学 计量 点 后 ， 稍 过 量 的 Ag 被 AgCl 吸附 而 
使 沉淀 表面 带 正 电荷 ， 形 成 AgC1. Ag* 。 这 时 ， 带 正 电荷 的 胶 粒 强烈 





























地 吸附 Fm - ， 由 于 在 AgCl 表面 上 形成 了 奖 光 黄 银 化 合 物 ， 使 其 结构 


发 生变 化 而 呈现 粉红 色 ， 即 
AgCl . Ag- 
( 黄 绿色 ) 

















FIn - 











AgCl. Ag . FIn 
(粉红 


色 ) 


如 果 用 NaCl 滴定 Ag ” ， 则 颜色 的 变化 恰好 相反 。 
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第 一 节 紫外 可 见 分 光 光 度 法 

紫外 可 见 分 光 光 度 法 ( Ultraviolet-Visible Molecular Absorption Spec- 
trometry，UV-VIS) 是 研究 200 ~ 800nm 光 区 内 的 分 子 吸 收 光谱 的 方法 。 
紫外 可 见 分 光 光 度 计 是 当前 世界 上 使 用 最 多 、 和 覆盖 面 最 广 的 分 析 仪 
器 。 它 广泛 应 用 于 无 机 和 有 机 物质 的 定性 和 定量 测定 ， 具 有 灵敏 、 精 
确 、 快 速 和 简便 的 特点 。 在 食品 分 析 领 域 ，UV-VIS 也 同样 发 挥 着 重要 
作用 。 它 可 实现 食品 中 从 营养 成 分 到 添加 剂 再 到 重金 属 (如 多 糖 、 可 
浴 性 蛋白 、 多 酚 、 亚 硝酸 盐 、 亚 硫酸 盐 、 茶 多 酚 、 镑 、 铜 等 ) 多 个 项 
目的 检测 。 

一 、 吸 收 定律 

1. 吸光 度 与 透 光度 
当 光 线 通 过 均匀 、 透 明 的 溶液 时 可 出 现 三 种 情况 ， 一 部 分 光 被 散 
射 ， 一 部 分 光 被 吸收 ， 男 有 一 部 分 光 透 过 溶液 ( 见 图 5-1-1)。 设 入 射 
光 强 度 为 ,透射 光 强 度 为 7， 则 和 之 比 称 为 透 光 度 (7)。 
Tx100 为 7% ， 称 为 百 分 透 光度 。 
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透 光度 的 负 对 数 称 为 吸光 度 ， 即 
了 1 
4= -lg7= -lg 元 =lg I 
4 值 越 大 ， 表 示 物 质 对 光 的 吸收 程度 越 大 。 分 光 光 度 法 既 可 以 测 
定 液体 样品 ， 也 可 以 测定 固体 样品 和 气体 样品 ， 但 一 般 都 将 样品 制 成 
溶液 进行 测量 。 
2. Lambert-Beer 定律 
Lambert-Beer 定律 是 讨论 溶液 吸光 度 与 溶液 浓度 和 液 层 厚度 之 间 
关系 的 基本 定律 ， 是 吸光 光度 分 析 的 理论 基础 。 其 表达 式 为 
A=Kbc 



































式 中 4 一 一 吸光 度 ; 
K 一 一 比例 常数 ， 称 为 吸光 系数 ; 
/一 一 液 层 厚度 ， 称 为 光 径 ; 
溶液 浓度 。 

Lambert-Beer 定律 适用 于 可 见 光 、 紫 外 光 、 红 外 光 和 均匀 非 散 射 
的 液体 。 根 据 Lambert-Beer 定律 ， 当 液 层 厚 度 单位 为 em， 浓度 单位 为 
mol/L 时 ， 吸 光 系 数 K 称 为 摩尔 吸光 系数 (sz)， 单 位 为 L/ (mol : cm)。 
2 的 意义 是 ， 当 液 层 厚 度 为 1cem， 浓 度 为 1mol/L 时 ， 在 特定 波长 下 的 
吸光 度 。e 反映 吸光 物质 对 光 的 吸收 能 力 ， 也 反映 可 用 吸光 光度 法 测 
定 该 吸光 物质 的 灵敏 度 。 在 一 定 条 件 下 ， 某 吸光 物质 的 = 值 为 一 常数 。 
同一 物质 与 不 同 显 色 剂 反应 生成 不 同 有 色 化 合 物 时 ， 有 具有 不 同 的 = 值 。 
因此 ，s 值 是 选择 显 色 反 应 的 重要 依据 。 

3. 偏离 Lambert-Beer 定律 的 因素 

根据 Lambert-Beer 定律 ，4 与 e 的 关系 应 是 一 条 通过 原点 的 直线 ， 
称 为 标准 曲线 ,但 事实 上 往往 容易 发 生 偏离 直线 的 现象 而 引起 误差 
( 见 图 5-1-2)， 尤 其 在 高 浓度 时 。 此 种 偏离 主要 来 源 于 Lambert-Beer 定 
律 本 身 的 局 限 性 、 化 学 因素 和 光学 因素 等 。 

(1) Lambert-Beer 定律 本 身 的 局 限 性 ”Lambert-Beer 定律 适用 于 浓 
度 小 于 0.01molXL 的 稀 溶 液 。 吸 光 系 数 与 浓度 无 关 ， 但 与 折射 率 有 关 。 
在 高 浓度 时 ， 由 于 折射 率 随 着 浓度 的 增加 而 增加 ， 因 此 ， 引 起 偏离 
Lambert-Beer 定律 。 
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正 偏离 ,/ 
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图 5-1-2 标准 曲线 及 对 Lambert-Beer 定律 的 偏离 








入 射 光 通过 具有 不 同 折射 率 的 两 种 介质 的 界面 时 ， 会 发 生 反 射 作 
用 。 知 被 测 浴 液 的 折射 率 和 空白 溶液 的 折射 率 基 本 相同 ， 则 发 射 作用 








的 影响 互相 抵消 。 当 被 测 溶液 的 浓度 增加 时 ， 
册 线 不 通过 零点 。 为 了 校正 或 消除 这 种 差异 ， 



































形状 和 材料 相同 的 吸收 池 中 。 


两 者 的 差异 增 大 ， 校 正 
测定 时 可 用 空白 溶液 做 





相对 校正 。 空 白 浴 液 应 与 被 测 深 液 的 组 成 相近 ， 且 两 者 应 装 入 大 小 、 





(2) 化 学 因素 ”溶液 对 光 的 吸收 程度 取决 于 吸光 物质 的 性 质 和 数 














目 。 若 溶液 中 发 生 了 电离 、 酸 碱 反 应 、 配 位 反应 等 ， 则 会 改变 吸光 物 





质 的 浓度 ， 导 致 偏离 Lambert-Beer 定律 。 若 化 学 反应 使 吸光 物质 浓度 
降低 ， 而 产物 在 测量 波长 处 不 吸收 ， 则 会 引起 负 偏离 ; 若 产物 比 原 吸 








光 物 质 在 测量 波长 处 的 吸收 更 强 ， 则 会 引起 正 偏离 。 

(3) 光学 因素 ”Lambert-Beer 定律 要 求人 射 光 是 单 色 光 。 但 在 目 
前 的 分 光 条 件 下 ， 能 分 出 的 单 色光 并 不 是 严格 的 单 色 光 ， 而 是 包括 一 
定 波长 范围 的 光谱 带 (此 波长 范围 即 谱 带 宽度 )。 其 他 波长 的 杂 色 光 
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是 引起 误差 的 主要 原因 。 入 射 光 的 谱 带 越 宽 ， 
二 、 紫 外 可 见 分 光 光 度 计 的 结构 























其 误差 越 大 。 


因 使 用 的 波长 范围 不 同 ， 分 光 光 度 计 可 分 为 紫外 光 分 光 光 度 计 、 
可 见 光 分 光 光 度 计 、 红 外 光 分 光 光 度 计 和 万 用 〈 全 波段 ) 分 光 光 度 计 








等 。 但 无 论 哪 一 类 分 光 光 度 计 ， 都 由 光源 、 刁 
检测 器 系统 组 成 。 











有色 絮 、 狭 缝 、 比 色 杯 和 
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1. 光源 

要 求 光 源 能 提供 所 需 波长 范围 的 连续 光谱 ， 稳 定 上 且 有 足够 强度 。 
常用 的 光源 有 白炽 灯 (如 钨 灯 、 赵 钨 灯 等 ) 、 气 体 放 电灯 (如 氢 灯 、 
气 灯 及 氨 灯 等 ) 、 金 属 弧 灯 〈 如 各 种 冬 灯 ) 等 多 种 。 铭 灯 和 讽 铭 灯 发 
射 波长 为 320 ~2000nm 的 连续 光谱 ， 最 适宜 工作 范围 为 360 ~ 1000nm， 
稳定 性 好 ， 常 用 作 可 见 光 分 光 光 度 计 的 光源 。 氧 灯 和 和 气 灯 能 发 射 波长 
为 150 ~400nm 的 紫外 光 ， 可 用 作 紫 外 光 区 分 光 光 度 计 的 光源 。 录 灯 
发 射 的 不 是 连续 光谱 ， 能 量 绝 大 部 分 集中 在 253. 6nm 波长 外 ， 一般 作 
波长 校正 用 。 

2. 单 色 器 

单 色 器 是 将 来 自 光 源 的 复合 光 分 散 为 单 色光 的 装置 ， 可 分 成 滤 光 
片 、 棱 镜 和 光栅 三 部 分 。 滤 光 片 能 让 某 一 波长 的 光 透 过 ， 而 将 其 他 波 
长 的 光 吸 收 。 滤 光 片 可 分 成 吸收 滤 光 片 、 截 止 滤 光 片 、 复 合 滤 光 片 和 
干涉 滤 光 片 。 棱 镜 是 用 玻璃 或 石英 材料 制 成 的 一 种 分 光 装 置 。 其 原理 
是 : 光 从 一 种 介质 进入 另 一 种 介质 时 ,不同 波 长 的 光 在 棱镜 内 的 传播 
速度 不 同 ， 其 折射 率 也 就 不 同 ， 从 而 将 不 同 波长 的 光 分 开 。 玻 璃 棱镜 
色散 能 力 大 ， 分 光 性 能 好 ， 能 吸收 紫外 线 而 用 于 可 见 光 分 光 光 度 计 。 
石英 棱镜 可 用 于 可 见 光 分 光 光 度 计 和 紫外 光 分 光 光 度 计 。 光 顶 是 分 光 
光度 计 常 用 的 一 种 分 光 装 置 。 其 特点 是 波长 范围 宽 ， 可 用 于 紫外 、 可 
见 和 近 红 外 光 区 ， 而 且 分 光 能 力 强 ， 光 谱 中 各 谱 线 的 宽度 均匀 一 致 。 

3. 狭 终 

狭 颖 是 由 一 对 隔 板 在 光 通 路 上 形成 的 缝 除 ， 用 来 调节 和 人 射 单 色光 
的 纯度 和 强度 ， 也 直接 影响 分 辨 率 。 狭 颖 宽度 可 在 0 ~2mm 内 调节 。 
由 于 棱镜 色散 力 因 波长 的 不 同 而 变化 ， 因 此 较 先 进 的 分 光 光 度 计 的 狭 
颖 宽度 可 随 着 波长 一 起 调节 。 

4. 比 色 标 

比 色 杯 又 称 为 吸收 池 或 比 色 焉 。 比 色 杯 常用 无 色 透 明 、 耐 腐蚀 和 
耐酸 碱 的 玻璃 或 石英 材料 做 成 ， 用 于 盛 放 待 比 色 溶液 。 玻 璃 比 色 杯 用 
于 可 见 光 区 ， 而 石英 比 色 杯 用 于 紫外 光 区 。 比 色 杯 的 光 径 为 
0.1 ~10cm， 一 般 为 lem。 同 一 台 紫 外 可 见 分 光 光 度 计 上 的 比 色 杯 ， 其 
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透 光度 应 一 致 ， 在 同一 波长 和 相同 溶液 下 ， 比 色 杯 间 的 透 光 度 误 差 应 
小 于 0.5% ， 使 用 时 应 对 比 色 杯 进 行 校准 。 

5. 检测 器 系统 

有 许多 金属 能 在 光 的 照射 下 产生 电流 ， 并 且 光 越 强 ,电流 越 大 ， 
此 即 光 电 效 应 。 因 光照 射 而 产生 的 电流 叫做 光电 流 。 受 光 器 有 两 种 ， 
一 是 光电 池 ， 二 是 光电 管 。 光 电池 的 种 类 繁多 ， 最 常见 的 是 硒 光 电池 。 
光电 池 受 光照 射 产生 的 电流 较 大 ， 可 直接 用 微 电 流 计量 出 。 但 是 ， 连 
续 照 射 一 段 时 间 后 会 产生 疲劳 现象 ， 使 光电 流下 降 ， 要 在 暗中 放置 一 
段 时 间 才 能 恢复 。 因 此 ， 使 用 时 不 宜 长 期 照射 ， 随 用 随 关 ， 以 防止 光 
电池 因 疲 劳 而 产生 误差 。 
光电 管 装 有 一 个 阴极 和 一 个 阳极 。 阴 极 用 对 光敏 感 的 金属 (多 为 
碱土 金属 的 氧化 物 ) 做 成 ， 当 光照 射 到 阴极 且 达 到 一 定 能 量 时 ， 金 属 
原子 中 的 电子 发 射出 来 。 光 越 强 ， 光 波 的 振幅 越 大 ， 电 子 放 出 的 就 越 
多 。 电 子 是 带 人 负电 的 ， 被 吸引 到 阳极 上 而 产生 电流 。 光 电 管 产生 的 电 
流 很 小 ， 需 要 放大 。 分 光 光 度 计 中 常用 电子 倍增 光电 管 ， 在 光照 射 下 
所 产生 的 电流 比 其 他 光电 管 要 大 得 多 ， 这 就 提高 了 测定 的 灵敏 度 。 

检测 器 产生 的 光电 流 以 某 种 方式 转变 成 模拟 的 或 数字 的 结果 。 模 
拟 输出 装置 包括 电流 表 、 电 压 表 、 记 录 器 、 示 波 器 及 与 计算 机 联 用 等 。 
数字 输出 则 通过 模拟 /数字 转换 装置 ， 如 数字 式 电压 表 等 。 

三 、 紫 外 可 见 分 光 光 度 分 析 试 验 条 件 的 选择 

1. 测量 误差 及 吸光 值 范 围 的 选择 

在 吸光 光度 分 析 中 ， 除 了 各 种 化 学 条 件 所 引起 的 误差 外 ， 仪 器 测 
量 不 准确 也 是 误差 的 主要 来 源 。 任 何 光 度 计 都 有 一 定 的 测量 误差 。 这 
些 误 差 可 能 来 源 于 光源 不 稳定 、 试 验 条 件 的 偶然 变动 、 读 数 不 准 确 
等 。 在 吸光 光度 分 析 中 ， 一 定 要 考虑 到 这 些 偶然 误差 对 测定 的 影响 。 

在 光度 计 中 ， 透 光度 的 标尺 刻度 是 均匀 的 。 吸 光度 与 透 光 度 为 负 
对 数 关系 ， 故 它 的 标尺 刻度 是 不 均匀 的 。 因 此 ， 对 于 同一 台 仪器 ， 读 
数 的 波动 对 透 光度 来 说 ， 应 基本 上 为 一 定 值 ， 但 是 对 吸光 度 来 说 ， 它 
的 读数 波动 不 再 为 定 值 。 吸 光度 越 大 ， 读 数 波 动 引起 的 吸光 度 误差 也 
就 越 大 。 若 在 测量 吸光 度 4 时 产生 了 一 个 微小 的 绝对 误差 d4 ， 则 测量 
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4 的 相对 误差 (已 ) 为 
dA 





四 二 A (5-1-1) 
根据 Lambert-Beer 定律 4 = Kbc， 当 b 为 定 值 时 ， 两 边 积分 得 

dA = Kbde (5-12) 
dc 就 是 测量 浓度 c 时 微小 的 绝对 误差 。 式 (5-1-2) 与 4=ebc 相 


除 得 

= 
由 于 < 与 4 成 正比 ， 则 测量 的 绝对 误差 de 与 d4 也 成 正比 ， 而 测 
量 的 相对 误差 完全 相等 。4 与 了 的 测量 误差 之 间 的 关系 为 


MUM_de 
到 





























A= -ls7= -0.434ln7 (5-1-3) 
微分 得 
dA= -0. 434 宁 (5-1-4) 
式 (5-1-4) 与 式 (5-1-3) 相 除 得 
dA _d7 
A 7Tny GS 
以 有 限 值 表示 可 得 
A4 AT A4 Ac AT1 
不 77 (5-1-6) 


所 以 ,浓度 测量 值 的 相对 误差 (Ac/c) 不 仅 与 透 光 度 的 误差 A7 
有 关 ， 而 且 与 透 光 度 的 读数 了 也 有 关系 。 

对 于 给 定 的 一 台 分 光 光 度 计 ，A7 基本 上 是 一 常数 ， 一 般 为 
+0.002 ~ + 上 0.01。 设 AT= + 上 0.01, 不同 了 时 所 对 应 的 Acve 可 从 相关 
表 查 得 : 当 7% = 36.8% ， 即 4 = 0.434 时 ，Ac/c 最 小 ; 当 7% = 
15% ~65% ， 即 4=0.2 ~0.8 时 ，Ac/c 较 小 。 

在 实际 测定 时 ， 可 通过 控制 溶液 的 浓度 及 合适 的 吸收 池 使 吸光 值 
在 0.2 ~0.8 范围 内 。 

2. 测量 波长 的 选择 

一 般 根据 吸收 光谱 选择 A,,、， 此 时 灵敏 度 高 ， 吸 光 值 随 波 长 变化 
小 。 若 干扰 物 在 A, 处 也 有 吸收 ， 则 在 干扰 最 小 的 条 件 下 选择 吸光 度 
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最 大 的 波长 。 例 如 ，3，3 -二 氮 基 联 茶 (DAB) 和 Se 形成 的 配 位 化 合 
物 Se-DAB 的 最 大 吸收 波长 在 340nm 处 ，DAB 也 有 很 强 的 吸收 ， 在 这 
种 情况 下 ， 分 析 波 长 应 选用 次 大 吸收 波长 420nm， 和 否则 测量 误差 较 大 。 

3. 显 色 条 件 的 选择 

大 多 数 情况 下 待 测 物质 是 无 色 的 ， 需 要 加 入 显 色 剂 与 其 定量 反应 
生成 稳定 的 有 色 化 合 物 ， 再 进行 测量 ， 然 后 由 有 色 化 合 物 浓 度 得 到 待 
测 物 浓 度 。 所 以 ， 选 择 合适 的 显 色 条 件 非常 重要 。 

(1) 显 色 剂 的 选择 ” 显 色 剂 一 般 应 满足 下 述 要 求 : 反应 生成 物 在 
紫外 光 区 、 可 见 光 区 有 强 光 吸收 ， 且 反应 有 较 高 的 选择 性 ; 反应 生成 
物 稳 定性 好 ， 显 色 条 件 易于 控制 ， 反 应 重 现 性 好 ; 有 色 化 合 物 与 显 色 
剂 之 间 颜 色差 别 要 大 ， 即 显 色 剂 对 光 的 吸收 与 对 配 位 化 合 物 的 吸收 有 
明显 区 别 ， 一 般 要 求 两 者 的 最 大 吸收 峰 波 长 之 差 大 于 60nm。 能 同时 满 
足 上 述 条 件 的 显 色 剂 不 是 很 多 ， 因 此 要 在 初步 选 定 显 色 剂 后 ， 认 真 研 
究 显 色 反应 条 件 。 

(2) 显 色 剂 的 用 量 ，” 待 测 组 分 与 显 色 剂 的 反应 通常 是 可 逆 的 ， 因 
此 ， 为 了 使 待 测 组 分 尽量 转变 为 有 色 物 质 ， 一 般 需 加 入 过 量 显 色 剂 。 
对 于 稳定 性 好 的 有 色 化 合 物 ， 显 色 剂 只 要 稍 许 过 量 即 可 。 如 果 有 色 化 
合 物 离 解 度 较 大 ， 则 显 色 剂 要 过 量 较 多 或 严格 控制 用 量 。 但 是 ， 显 色 
剂 并 不 是 越 多 越 好 。 对 于 有 些 显 色 反 应 ， 显 色 剂 加 入 量 太 大 ， 反 而 会 
引起 副 反 应 ， 对 测定 不 利 。 如 果 显 色 剂 本 身 有 色 ， 则 过 多 加 入 会 增加 
空白 值 ， 使 灵敏 度 降低 。 在 实际 应 用 中 ， 显 色 剂 用 量 可 以 通过 试验 确 
定 。 绘 制 吸光 度 随 着 显 色 剂 用 量变 化 的 曲线 ， 选 恒定 吸光 度 时 的 显 色 
剂 用 量 。 

(3) 显 色 时 间 有 的 显 色 反应 可 以 很 快 地 进行 完全 ， 即 在 显 色 后 
可 立即 测定 吸光 度 ;， 有 的 显 色 反应 进行 得 缓慢 ， 需 经 过 一 段 时 间 才 能 
达到 稳定 的 吸光 值 ， 而 有 些 显 色 反 应 的 吸光 度 是 达到 一 个 值 后 又 慢 慢 
地 降低 。 所 以 在 建立 一 个 新 方法 时 ， 应 先 做 条 件 试验 ， 以 确定 吸光 度 
保持 恒定 的 时 间 范 围 。 

(4) pH 值 条 件 的 选择 

1) 对 溶液 中 待 测 组 分 状态 的 影响 :以 金属 离子 为 例 ， 大 多 数 高 
价 金 属 离子 (如 Fe’*、AFP* 、Th** 等 ) 在 pH 值 较 高 时 ， 会 形成 碱 式 
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盐 或 氢 氧 化物 ， 影 响 分 光 光 度 的 测定 。 例 如 ， 用 铝 试剂 测定 AT * 时 ， 





需 用 乙酸 和 乙酸 钠 缓 冲 溶液 将 溶液 的 pH 值 控 


pH 值 升 高 后 生成 Al (OH)** 、Al (OH);、Al0; 等 ， 影 响 测定 。 





2) 对 显 色 剂 本 身 颜色 的 影响 : 不 少 有 机 显 色 剂 带 有 酸 碱 # 
的 性 质 ， 在 不 同 酸度 下 有 不 同 的 颜色 ， 从 而 影响 测定 结果 。 例 如 





二 甲 酚 档 显 色 剂 测定 铅 时 ， 二 甲 酚 检 在 pH 值 小 于 6. 3 时 为 黄 














pH 值 大 于 6. 3 时 为 红色 ， 而 铬 与 二 











1 酚 橙 反应 生成 的 配 位 化 合 4 











判 在 5. 0 左右 ， 以 避免 











色 也 是 红色 ， 因 此 必须 在 pH 值 小 于 6. 3 的 酸性 条 件 下 测定 。 

3) 对 显 色 剂 反应 的 影响 : 许多 有 机 显 色 剂 本 身 为 弱酸 ， 如 磺 基 
水 杨 酸 、 铝 试剂 、 二 甲 酚 权 、 二 硫 逐 等 。 它 们 在 水 溶液 中 存在 弱酸 的 
电离 平衡 。 当 氨 离 子 浓度 大 时 ， 显 色 剂 浓度 就 会 降低 ， 从 而 影响 与 待 
测 组 分 的 显 色 反 应 。 此 外 ， 在 待 测 组 分 与 显 色 剂 不 变 ， 当 溶液 的 pH 














值 不 同时 ， 可 以 形成 具有 不 同 配 位 数 、 不 同 颜 色 的 逐 级 配 位 化 合 物 。 
例如 ，Fe:* 与 磺 基 水 杨 酸 (以 B 表示 ) 作用 ， 当 pH = 1.8 ~2.5 时 ， 
生成 紫红 色 的 Fe(B)*; 当 pH=4~8 时 ， 生 成 橙 红 色 的 Fe(B) 
pH=8 ~ 11.5 时， 生成 黄色 的 Fe(B)3-; 当 pH>1l2 时 ， 生 成 





Fe (OH) 沉淀。 因此， 只 有 严格 探 人 
定 的 配 位 化 合 物 ， 以 保证 获得 正确 的 测定 
(5) 温度 的 选择 ”一般 显 色 反应 均 在 室温 下 完成 ， 但 有 些 显 色 反 











结 呈 





日 
| o 





汪汪 





由 溶液 的 pH 值 ， 才 能 得 到 组 成 恒 








应 在 室温 下 反应 很 慢 ， 需 要 在 较 高 温度 下 进行 。 例 如 ， 用 硅 钼 蓝 法 测 
定 硅 时 ， 在 室温 下 形成 硅 钥 蓝 需 要 15 ~ 30min， 而 在 沸水 浴 中 只 要 30 s 
即 可 完成 。 相 反 ， 有 些 反 应 需要 在 低温 下 进行 ， 如 用 对 氨基 茶 磷酸 和 
Qa- 蔡 胺 测定 亚 硝酸 盐 时 ， 温 度 不 能 太 高 ， 不 然 形 成 的 有 色 化 合 物 会 分 


























解 而 影响 最 终 测 定 。 有 时 ， 温 度 改变 会 使 某 些 有 色 化 合 物 的 吸光 系数 
也 发 生 改变 。 适 宜 的 测定 温度 也 必须 通过 试验 确定 。 




















4. 空白 溶液 的 选择 





空白 溶液 是 4 =0，7% = 100% 的 溶液 ， 用 来 调节 工作 零点 ， 以 








sy 

















肖 除 溶液 中 其 他 基体 组 分 以 及 吸收 池 和 溶剂 对 入 射 光 的 反射 和 吸收 带 


来 的 误差 。 根 据 情况 不 同 ， 常 用 空白 溶液 有 如 下 几 种 : 


(1) 浴 剂 空白 ” 当 涂 液 中 只 
其 他 组 分 无 吸收 时 ， 用 纯 浴 剂 作 空 





白 。 





待 测 组 分 在 测定 波长 下 有 吸收 ， 而 
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(2) 试剂 空白 如果 显 色 剂 或 其 他 试剂 有 吸收 ， 而 待 测试 样 溶液 
无 吸收 ， 则 用 不 加 待 测 组 分 的 其 他 试剂 作 空白 。 

(3) 试 样 空白 “如果 试 样 基体 有 吸收 ， 而 显 色 剂 或 其 他 试剂 无 吸 
收 ， 则 用 不 加 显 色 剂 的 试 样 溶液 作 空白 。 

(4) 平行 操作 空白 ”用 溶剂 代替 试 样 溶液 ， 以 与 试 样 完 全 相同 的 
分 析 步 又 进行 平行 操作 ， 用 所 得 的 溶液 作 空白 。 

5. 干扰 离子 的 影响 及 清除 方法 

在 分 光 光 度 分 析 中 ， 共 存 离子 的 干扰 是 客观 存在 的 。 如 干扰 物质 
本 身 有 颜色 或 与 显 色 剂 反应 ， 在 测定 条 件 下 也 有 吸收 ， 造 成 干扰 ; 干 
扰 物 质 与 被 测 组 分 或 显 色 剂 反 应 ， 使 显 色 反应 不 完全 ， 也 会 造成 干 
扰 ; 干扰 组 分 在 测量 条 件 下 从 溶液 中 析出 ， 使 溶液 变 混 浊 ， 无 法 准确 
测定 溶液 的 吸光 度 等 。 为 消除 干扰 离子 引起 的 干扰 ， 可 以 采取 以 下 
措施 3 

(1) 控制 酸度 ”主要 根据 各 种 配 位 化 合 物 稳定 性 的 不 同 ， 利 用 控 
制 酸度 的 方法 提高 反应 的 选择 性 。 例 如 ， 用 二 葵 硫 逐 法 测定 Hg 时 ， 
Cd 、Cuor 、Co 、Ni?* 、Sm?* 、Zn** 、Pb  、Ba 等 对 Hg 的 测定 
有 干扰 ， 但 如 果 在 0.5SmolLL 的 稀 酸 (HSO,) 介质 中 进行 茜 取 ,使 
Hg 与 上 述 离子 分 离 ， 即 可 消除 其 干扰 。 

(2) 选择 适当 的 掩蔽 剂 ” 使 用 掩蔽 剂 消 除 干扰 是 常用 的 有 效 方 
法 。 选 择 条 件 是 : 掩蔽 剂 不 与 被 测 离 子 作 用 ,掩蔽 剂 与 干扰 物质 形成 
的 配 位 化 合 物 颜色 不 干扰 被 测 离 子 的 测定 。 例 如 ， 用 光度 法 测定 
Mn07 时 ，Fe * 也 有 一 定 的 吸收 干扰 ， 此 时 加 入 HP0,， 使 之 与 
HPO?- 生成 无 色 配 位 化 合 物 Fe (HPO, )* ， 从 而 消除 Fe”* 的 干扰 。 

(3) 利用 氧化 还 原 反应 改变 干扰 离子 的 价 态 ”例如 ， 用 铬 天 青 S 
比 色 测 定 AL* 时 ，Fe 有 干扰 ， 加 入 抗坏血酸 将 Fe “还原 为 Fe! 后， 
干扰 即 消除 。 

(4) 利用 参 比 溶液 消除 显 色 剂 和 某 些 共存 有 色 离 子 的 干扰 “” 例 
如 ， 用 铬 天 青 $ 比 色 法 测定 钢 中 的 铝 时 ，Ni?* 、Co 等 会 干扰 测定 。 
为 此 可 取 一 定量 的 试 液 ， 加 入 少量 NHF， 使 AD 形成 AIF。 配 离子 
而 不 再 显 色 ， 然 后 加 入 显 色 剂 及 其 他 试剂 作 参 比 溶液 ， 以 消除 Ni 、 
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Co 对 测定 的 干扰 。 

(5) 选择 适当 的 测量 波长 ”例如 ， 在 A =525nm 处 测定 MnO; 
时 ， 共 存 离子 Cr,0;- 产生 吸收 干扰 ， 此 时 改 用 545nm 作为 测量 波长 ， 
虽然 测 得 的 Mn07 灵敏 度 略 有 下 降 ， 但 在 此 波长 下 Cr,0; 不 产生 吸收 ， 
干扰 被 消除 。 

(6) 分 离 干扰 离子 “在 上 述 方法 不 宜 采用 时 ， 可 采用 沉淀 、 离 子 
交换 或 溶剂 蔡 取 等 分 离 方 法 除去 干扰 离子 。 

四 、 分 析 方 法 

选择 合适 的 溶剂 ( 非 极 性 ) ， 使 用 有 足够 纯度 单 色 光 的 分 光 光 度 
计 ， 在 相同 条 件 下 测定 相近 浓度 的 竺 测试 样 和 标准 品 溶液 的 吸收 光 
谱 ， 然 后 比较 二 者 吸收 光谱 特征 : 吸收 峰 数 目 及 人 位置、 吸收 谷 及 肩 峰 
所 在 的 位 置 等 。 分 子 结构 相同 的 化 合 物 应 有 完全 相同 的 吸收 光谱 ， 以 
此 可 实现 有 机 化 合 物 的 定性 分 析 。 但 是 ， 紫 外 可 见 分 光 光 度 法 不 是 定 
性 分 析 的 主要 工具 ， 只 能 为 红外 吸收 光谱 、 核 磁 共 振 波谱 和 质谱 等 方 
法 进行 有 机 化 合 物 的 结构 分 析 提供 一 些 有 用 的 信息 。 

对 于 单 组 分 或 多 组 分 体系 ， 如 果 溶 液 对 光 的 吸收 服从 Lambert- 
Beer 定律 ， 那 么 可 用 紫外 可 见 分 光 光 度 法 进行 定量 测定 。 

1. 单 组 分 定量 分 析 方 法 

(1) 标准 曲线 法 ”配制 一 系列 (5 ~ 10 个 ) 不 同 浓 度 (c) 的 标 
准 溶液 ( 见 图 5-1-3)， 在 适当 波长 (通常 为 最 大 吸收 波长 ) 和 一 定 的 
试验 条 件 下 ， 以 适当 的 空白 溶液 作 参 比 ， 分 别 测定 系列 溶液 的 吸光 度 
4， 然 后 绘制 标准 曲线 (4-c 曲线 )。 在 相同 条 件 下 ， 测 定 试 样 溶液 吸 
光度 4. ， 从 标准 曲线 上 查 得 对 应 的 样品 浓度 c,。 


















































































































































图 5-1-3 UV-VIS 标准 曲线 测定 法 示意 图 
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(2) 直接 比较 法 ”已 知 试 样 溶液 的 基本 组 成 ， 可 配制 基体 相同 、 
浓度 相近 的 标准 溶液 ， 分 别 测定 其 吸光 度 4 和 4# ， 根 据 Lambert-Beer 
定律 可 得 








4 标 = Kbcts 4 祥 = Kbc 样 
则 


A 
C 兰 = x (5-1-7) 
4 款 


2. 多 组 分 定量 分 析 

多 组 分 是 指 在 被 测 溶液 中 含有 两 个 或 两 个 以 上 的 吸光 组 分 。 进 行 
多 组 分 混合 物 定量 分 析 的 依据 是 吸光 度 的 加 和 性 ， 即 测 得 溶液 的 吸光 
度 A=A, +A, +A; +… +A,。 

混合 组 分 的 吸收 光谱 相互 重 炙 的 情况 不 同 ,测定 方法 也 不 相同 。 
常见 混合 组 分 吸收 光谱 相干 扰 的 情况 有 三 种 ， 如 图 5-1-4 所 示 。 
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9) 
图 5-1-4 常见 混合 组 分 吸收 光谱 相干 扰 的 情况 
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1) 如 图 5-1-4a 所 示 ， 各 种 吸光 物 











质 的 吸收 曲线 不 相互 重 欠 或 很 








少 重症 ， 可 分 别 在 和 A, 和 A, 人 处 测定 组 分 a 和 上 b 的 吸光 度 ， 然 后 按照 单 组 


分 的 定量 方法 进行 计算 。 




















没有 干扰 ， 但 是 a 对 b 有 干扰 。a 可 以 


2) 如 图 5-1-4b 所 示 ， 吸 光 物 质 的 吸收 曲线 部 分 重大 ,组 分 b 对 a 


按 单 组 分 测定 的 方法 在 和 A 处 测 





定 ， 然 后 换算 为 a 的 浓度 c,; b 的 测定 ， 在 和 A, 处 测定 溶液 的 吸光 度 
如 "及 a、b 纯 物质 的 摩尔 吸光 系数 ，a;、s2， 则 有 
A =As +A= ebe, +erbce, 
根据 式 (5-1-8) 即 可 求 得 组 分 b 的 浓度 。 
3) 如 图 5-1-4c 所 示 ， 试 样 中 需 测 定 组 分 的 吸收 光谱 互相 重 羞 ， 




















彼此 干扰 ， 但 服从 Lambert-Beer 定律 ， 











则 根据 吸光 度 的 加 和 和 性， 可 不 





经 分 离 ， 在 n 个 指定 的 波长 处 测量 样品 混合 组 分 的 吸光 度 ， 然 后 联 立 


nn 个 方程 ， 求 出 各 组 分 含量 。 例 如 ， 对 





于 两 种 组 分 的 吸收 光谱 重生 情 


况 ， 分别 在 入 入, 处 测定 吸光 值 4 和 A3**"， 同 时 测定 a 和 b 纯 物 质 


在 和 和 入 ,处 的 摩尔 吸光 系数 ， 则 有 
As 


a+b _ ,a 
4 = @2bc, 1 


b 
teibc, 





上 
+ Ebc, 


五 、 紫 外 可 见 分 光 光 度 计 的 维护 保养 
分 析 仪器 工作 者 要 经 常 对 仪器 进行 维护 和 测试 ， 以 保证 仪器 工作 
在 最 佳 状 态 。 分 光 光 度 计 是 精密 光学 仪器 ， 其 保养 和 维护 主要 是 保持 


单 色光 纯度 和 准确 度 ， 以 及 仪器 的 灵敏 











度 和 稳定 性 。 





1) 仪器 工作 电源 一 般 为 220V。 为 保持 电源 灯 和 检测 系统 的 稳定 








性 ， 电 源 电压 波动 比较 大 的 实验 室 最 好 
2) 紫外 可 见 分 光 光 度 计 应 安装 在 

















配备 稳 压 器 。 
太阳 不 能 直接 晒 到 的 地 方 ， 以 








免 “ 室 光 ” 太 强 ， 影 响 仪器 的 使 用 寿命 。 











3) 为 了 延长 光源 使 用 寿命 ， 在 不 使 用 时 不 要 开光 源 灯 。 知 工作 
间 欣 时 间 短 ， 则 可 不 关 灯 或 停机 。 一 旦 停机 ， 必 须 待 灯 冷却 后 再 重新 














起 动 ， 并 预 热 15 ~ 20min。 如 果 灯 泡 发 黑 或 亮度 明显 减弱 或 不 稳定 ， 





应 及 时 更 换 新 灯 。 











4) 如 果 仪 器 不 经 常 使 用 ， 最 好 每 周 开机 1 ~ 2h。 这 样 一 方面 可 去 
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潮湿 ， 避 免 光学 元 件 和 电子 元 件 受潮 ; 另 一 方 








会 生 锈 ， 以 保证 仪器 能 正常 运转 。 
5) 经 常 校 验 仪器 的 技术 指标 。 一 般 每 半年 检查 一 次 ， 最 好 每 一 
个 季度 检查 一 次 ， 最 少 一 年 要 检查 一 次 。 当 仪器 出 现 问题 时 ， 一 定 要 





及 时 维修 。 

















下 可 保持 各 机 械 部 件 不 





6) 保持 机 械 运动 部 件 活动 自如 。 紫 外 可 见 分 光 光 度 计 有 许多 转 


动 部 件 ， 如 光栅 的 扫 
用 者 应 经 常 对 这 些 活动 部 件 加 一 些 钟 表 油 ， 以 保 训 








描 机构 、 狭 颖 的 传动 机 构 、 光 源 转 换 机 构 等 。 使 
FE 其 活动 自如 。 有 些 





使 用 者 不 易 触 及 的 部 件 ， 可 以 请 制造 厂 的 维修 工程 师 或 有 经 验 的 工作 
人 员 进 行 维 护 保养 。 
7) 常见 故障 及 排除 方法 





电源 开关 是 否 正常 ; 检查 炊 丝 (或 更 换 熔 丝 ) ; 
器 主机 连 线 是 否 正常 。 














QD 打开 主机 后 ， 仪 器 不 能 自 检 ， 主 机 风扇 不 转 。 排 除 方法 : 检查 


仿 查 计算 机 主机 与 仪 


@) 自 检 时 ， 某 项 不 通过 ， 或 出 现 错误 信息 。 排 除 方法 : 关机 ， 稍 














等 片刻 再 























仪器 主机 连 线 是 否 正常 。 
@) 自 检 时 出 现 “ 钨 灯 能 量 低 ” 的 错误 。 排 除 方法 : 检查 光度 室 是 














否 有 挡 光 物 ; 的 








关机 ， 更 换 新 钨 灯 ; 
@ 自 检 时 出 现 “ 气 灯 能 量 人 














| 内 











检 ; 








机 ， 重 新 自 











和 否 有 挡 光 物 ; 打 玫 











F 光 源 室 盖 ， 检 查 气 灯 是 否 点 亮 ， 








开机 重新 自 检 ; 重新 安装 软件 后 再 自 检 ; 检查 计算 机 主机 与 








光源 室 盖 ， 检 查 铝 灯 是 否 点 亮 ， 如 果 铝 灯 不 亮 ， 则 
重新 安装 软件 后 再 
氏 ” 的 错误 。 排 除 方法 : 检查 光度 室 是 
如 果 和 气 灯 不 亮 ， 则 











进行 自 检 。 











关机 ， 更 换 新 乞 灯 ( 换 气 灯 时 ,要 注意 型 号 ) ; 检查 气 灯 熔 丝 (一般 





为 0.5 A)， 看 是 否 松 动 、 
检 ; 重新 安装 软件 后 再 
@) 波长 不 准 ， 并 发 现 波 长 有 平移 。 排 除 方法 : 
电源 电压 是 否 符合 要 求 (电源 
都 可 能 产生 波长 平移 现象 ) ; 重新 自 检 ， 如 果 还 是 不 行 ， 则 打 
用 干净 的 小 毛 刷 蕉 干净 的 钟表 油 刷洗 丝 杆 。 

@) 整 机 噪声 很 大 。 排 除 方法 : 检查 气 灯 、 钨 灯 寿 命 是 否 到 期 ， 
看 气 灯 、 忽 灯 的 发 光 点 是 否 发 黑 ; 检查 220V 是 否 正常 ; 





重新 自 














连 线 是 否 松动 ;检查 上 





























进行 自 检 。 








氧化 、 烧 断 ， 若 有 故障 ， 则 立即 更 换 ; 开机 


仿 查 计算 机 与 主机 





























电压 过 高 或 过 低 ， 

















仪器 ， 
查 
电源 电压 是 否 正 伟 
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查 气 灯 、 钨 灯 电 源 电压 是 否 正常 ;检查 电路 板 上 是 否 有 虚 焊 点 ; 查看 
周围 有 无 强 电磁 场 干扰 ; 检查 样品 是 否 浑 间 ; 检查 比 色 四 是 否 沾 污 。 

@ 基线 平 直 度 指标 超 差 。 排 除 方法 : 基线 平 直 度 测试 的 仪器 条 件 
选择 是 否 正确 ; 重新 进行 暗 电 流 校正 ;检查 光源 是 否 有 异常 (光源 电 
源 不 稳 、 灯 泡 发 黑 、 灯 角 接 触 不 良 ); 检查 波长 是 否 不 准 (是 否 平 
移 ); 重新 安装 软件 。 

测量 时 吸光 度 很 大 。 排 除 方法 : 检查 样品 是 否 
室 是 否 有 挡 光 (波长 设置 在 546nm 左右 ， 用 白 纸 在 样品 
检查 光源 是 否 点 亮 ; 关机 ， 重 新 自 检 ; 检查 电源 电压 是 
安装 软件 。 

@ 光度 或 透 过 率 的 重复 性 差 。 排 除 方 法 : 检查 样品 是 和 否 有 光 解 
(光化学 反应 ) ; 检查 样品 是 否 太 稀 ; 检查 比 色 刀 是 否 沾 污 ; 检查 测试 
时 光谱 带宽 是 否 太 小 ; 检查 周围 有 无 强 电磁 场 干 扰 。 

第 二 节 ”原子 吸收 分 光 光 度 法 

原子 吸收 分 光 光 度 法 即 原 子 吸 收 光 谱 法 ( Atomic Absorption Spec- 
trometry，AAS) ， 是 一 种 重要 的 痕 量 分 析 方 法 。 它 是 澳大利亚 物理 学 
家 A.， Walsh 在 20 世纪 50 年 代 提出 并 论证 的 分 析 方 法 。 目 前 ， 原 子 吸 
收 分 光 光 度 法 可 实现 70 多 种 元 素 的 分 析 测 定 ， 具 有 检测 限 低 ， 灵 敏 
高 ， 准 确 性 高 ， 选 择 性 好 ， 操 作 简 单 、 快 速 ， 样 品 用 量 少 ,测量 范 
广 等 优点 ， 在 多 个 领域 得 到 广泛 应 用 。 食 品 安全 国家 标准 规定 ， 食 
中 的 铅 、 锅 (除了 一 些 含 盐 量 高 的 产品 ) 铬 、 钊 、 铁 、 锰 、 铜 、 铝 
钾 、 钠 、 钙 、 镁 (饮用 水 中 ) 等 元 素 的 测定 用 原子 吸收 分 光 光 度 法 。 
其 中 ， 铅 、 锅 、 铬 、 镍 元 素 的 测定 仲裁 方法 是 石墨 炉 原 子 吸收 法 ， 铁 、 
锈 、 铜 、 锌 、 钾 、 钠 、 钙 、 镁 等 元 素 的 测定 仲裁 方法 是 火焰 原子 吸 
收 法 。 

根据 原子 化 方式 的 不 同 ， 原子 吸收 分 光 光 度 法 可 分 为 火焰 法 
(FAAS) 、 石 墨 炉 法 (GFAAS) 和 氧化 物 原子 化 法 。 火 焰 原 子 化 法 具 
有 分 析 速 度 快 、 精 密度 高 、 干 扰 少 、 操 作 简 单 等 优点 。 火 焰 原 子 化 法 
的 火焰 种 类 有 很 多 ， 目 前 广泛 使 用 的 是 乙 抉 -空气 火焰 ， 可 以 分 析 30 
多 种 元 素 ， 其 次 是 乙 抉 -氧化 亚 氮 (俗称 笑 气 ) 火焰 ， 可 使 测定 元 素 







































































太 浓 ; 检查 光度 
室 观 看 光斑 ) ; 
否 太 低 ; 重新 
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和 天 邢 琐 汝 
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增加 近 70 种 。 石 墨 炉 原子 化 法 与 火焰 原子 化 法 不 同 ， 石 墨 炉 高 温 原子 
化 采用 直接 进 样 和 程序 升温 方式 ， 原 子 化 曲线 是 一 条 具有 峰值 的 曲 





线 。 其 特点 是 升温 速度 快 ， 绝 对 灵敏 度 高 ， 可 分 析 元 素 较 多 ， 所 用 样 


品 量 少 。 但 石墨 炉 原子 化 法 也 存在 分 析 结 果 的 精密 度 比 火 








焰 原 子 化 法 





差 ， 记 忆 效 应 较 严 重 ， 分 析 速 度 慢 等 缺点 。 氢 化 物 原子 化 法 是 将 砷 、 








饼 、 铺 、 匀 、 硒 和 太 等 元 素 还 原 成 相应 的 所 化物， 然后 引 


入 加 热 的 石 


英 吸 收 管内 ,使 氧化 物 分 解 成 气态 原子 ， 并 测定 其 吸光 度 。 


一 、 原 子 吸 收 分 光 光 度 分 析 的 基本 原理 
1. 工作 原理 


原子 吸收 分 光 光 度 法 是 利用 被 测 元 素 的 基态 原子 对 特征 辐射 线 的 
吸收 程度 进行 定量 分 析 的 方法 。 其 分 析 波 长 区 域 在 近 紫 外 光 区 ， 分 析 

















原理 是 : 从 光源 辐射 出 的 具有 待 测 元 素 特征 谱 线 的 光 ， 通 
时 被 蒸气 中 待 测 元 素 基态 原子 吸收 ， 从 而 由 辐射 特征 谱 线 
程度 来 测定 样品 中 待 测 元 素 的 含量 ， 如 图 5-2-1 所 示 。 基 
度 在 一 定 范 围 内 与 吸收 光量 遵循 Lambert- Beer 定律 。 
旋转 折光 镜 反射 镜 


























光线 ch 
时 镑 | 





空气 


E ’ 











过 样品 蒸气 
光 被 减弱 的 
态 原 子 的 浓 


下 二 二 本 | 
废 液 12H2| 。” 轩 试 样 吸光 度 
图 532 可 ”原子 吸收 分 光 光 度 法 
A= -lgl/h = -lgT= KcL (5-2-1) 


式 中 /一 一 透射 光 强 度 ; 
一 一 发 射 光 强 度 ，; 
7 一 一 透射 比 ; 
/一 一 光 通 过 原子 化 器 的 光 程 。 
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由 于 工 为 定 值 ， 吸 光度 4 与 浓度 < 成 简单 的 线性 关系 。 式 (5-2-1 
可 简化 为 


) 


A=Ke (5-2-2) 
式 (5-2-2) 是 原子 吸收 分 光 光 度 分 析 测 量 的 理论 依据 。 天 是 一 个 








与 元 素 浓度 无 关 的 常数 ， 实 际 上 是 标准 曲线 的 斜率 。 
2. 谱 线 的 轮 廊 及 其 影响 因素 














车 将 一 束 不 同 频 率 、 强 度 为 1 的 平行 光 通过 厚度 为 lcm 的 原子 蒸 











气 ， 则 一 部 分 光 被 吸收 ， 而 透射 光 的 强度 工 仍 服从 比尔 定律 : 


1,=Le™ (52.3) 








式 (5-2-3) 中 ，K, 是 基态 原子 对 频率 为 bv 的 光 的 吸收 系数 。 基 

















态 原子 对 光 的 吸收 有 选择 性 ， 吸 收 系数 ,是 光源 的 辐射 频率 vv 的 函 





数 。 因 此 ， 透 射 光 的 强度 二 随 光 的 频率 v 而 变化 ， 如 图 5-2-2 所 示 














O 


图 5-2-2a 表明 ， 在 频率 vw, 处， 透射 的 光 最 少 ， 即 光 的 吸收 量 最 大 。 频 





率 四 处 为 基态 原子 的 吸收 量 最 大 ,四 是 谱 线 的 中 心 频率 或 峰值 频率 。 

















将 ,对 vv 作 图 得 图 5-2-2b 所 示 曲 线 。 该 曲线 形状 称 为 吸收 线 的 轮 
廓 。 在 加 处 及 有 极 大 值 感 ， 环 称 为 峰值 吸收 系数 或 中 心 吸收 系数 。 吸 
收 线 具有 一 定 宽 度 。K, 等 于 峰值 吸收 系数 值 1/2 时 所 对 应 的 吸收 线 轮 
廓 上 两 点 间 的 距离 ， 称 为 吸收 线 的 半 宽 度 ， 以 Av 表示 。Av 的 大 小 直 


接 反映 了 吸收 线 的 宽度 。 原 子 吸收 线 的 半 宽 度 为 0.001 ~0.005nm， 比 


分 子 吸收 带 的 半 宽 度 ( 约 50nm) 小 很 多 。 
人 





To 




















a) b) 
图 5227 透射 光 强 度 了 /与 频率 v 曲线 以 及 吸收 线 轮廓 
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无 论 是 原子 发 射线 还 是 吸收 线 ， 谱 线 都 有 一 定 宽度 。 这 主要 是 由 
原子 的 性 质 以 及 外 界 因素 引起 的 。 影 响 谱 线 宽 度 的 因素 有 

(1) 自然 宽度 ”无 外 界 影响 时 谱 线 具有 的 宽度 称 为 自然 宽 
于 每 一 能 级 的 激发 态 原 子 有 一 定 的 寿命 ， 它 决定 了 谱 线 固有 宽 
大 小 一 般 在 10 nm 数量 级 。 

(2) 多 普 勒 变 宽 。 多 普 勒 变 宽 是 原子 在 空间 做 无 规则 的 热 运 动 而 
引起 的 变 宽 ， 故 又 称 为 热 变 宽 。 其 变 宽 程度 (Am ) 可 表示 为 


270 RTIn2 -6 \/ 吾 
Av, 全 yy =0.716 x10 vo NH (5-2-4) 
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式 中 一 一 光速 ; 
R 一 一 气体 常量 ; 
7 一 一 绝对 温度 ; 
1 一 一 相对 原子 质量 ; 
心 频率 。 








式 (5-2-4) 表明 ，Amm 与 72 成 正比 ， 与 MQ 成 反比 ， 而 与 压力 
无 关 。 原 子 吸收 光谱 的 火焰 光源 温度 一 般 为 1500 ~ 3000K。 温 度 的 微 
小 变化 对 吸收 宽度 的 影响 比较 小 。 被 测 元 素 的 相对 原子 质量 越 小 ， 温 
度 越 高 ， 则 多 普 勒 变 宽 就 越 大 。 
多 普 勒 变 宽 时 ， 中 心 频率 无 位 移 ， 只 是 两 侧 对 称 变 宽 ， 但 K, 值 减 
吸收 系数 积分 值 无 影响 。 

(3) 洛 伦 效 变 宽 原子 同 其 他 外 来 粒子 (原子 、 分 子 、 电 子 、 离 

子 ) 相互 碰撞 而 产生 洛 伦 效 变 宽 ， 变 宽 程 度 (Am ) 随 着 气体 压力 p 
的 增加 而 增 大 ， 故 又 称 为 压力 变 宽 。 洛 伦 效 变 宽 使 中 心 频率 位 移 ， 谱 
线 轮廓 不 对 称 ， 从 而 使 空心 阴极 灯 发 射 的 发 射线 和 基态 原子 的 吸收 线 
错位 ， 影 响 原子 吸收 分 光 光 度 分 析 的 灵敏 度 。 
当 温 度 为 1500 ~ 3000K， 外 来 气体 压力 约 为 1.013 x10 Pa 时， 谱 
线 变 宽 主要 受 多 普 勒 变 宽 和 洛 伦 兹 变 宽 的 影响 ， 两 者 具有 相同 的 数量 
级 ,为 0.001 ~0.005nm。 采 用 火焰 原子 化 装置 时 ，Av 是 主要 的 ; 采 
用 无 火焰 原子 化 装置 时 ， 若 共存 原子 浓度 很 低 ， 则 Am 是 主要 的 。 

谱 线 变 宽 除 受 以 上 因素 影响 外 ， ee 
宽 。 赫 尔 兹 马克 变 宽 是 由 同 种 原子 碰 擅 产生 的 ， 又 称 为 共 t 振 变 宽 。 
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小 ， 
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致 变 宽 包 括 由 外 部 电场 或 由 带电 粒子 、 离 子 形成 的 电场 所 产生 的 
克 由 磁场 产生 的 塞 曼 

(4) 自 吸 与 自 刨 ”由 于 光源 空心 阴极 灯 阴 极 周 
态 原子 吸收 了 由 阴极 发 射出 的 共 
自 吸 或 自 蚀 现象 。 当 灯 旧 





显著 。 


二 、 原 子 吸收 分 光 光 度 计 的 基本 结构 












































效应 。 
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白 塔 








围 的 同 种 气态 的 基 
展 线 ， 从 而 导致 与 发 射 光 谱 相 类 似 的 


电流 或 被 测 物质 浓度 大 时 ， 自 吸 与 自 蚀 现象 更 














无 论 是 单 光束 原子 吸收 分 光 光 度 计 ， 还 是 双 光 束 原子 吸收 分 光 光 


度 计 ， 其 基本 组 
系统 4 个 部 分 。 











般 仪器 配 

















用 PC 浊 





泵 等 的 控 人 


出 、 数 据 的 处 到 





1. 光源 系统 
光源 的 作用 是 发 射 被 测 元 素 的 特 


是 : 发 射 的 共振 辐射 的 半 宽 度 要 明显 小 于 
低 于 特征 共振 辐射 强度 日 
不 超过 1% ; 噪声 小 于 0. 1% ; 使 用 寿 


大 ; 背景 低 ， 


























成 都 主要 包括 光源 系统 、 原 子 化 系统 、 单 色 需 、 检 测 
现代 原子 吸收 分 光 光 度 计 还 配 有 计算 机 控制 系统 ， 一 
容 机 ， 以 完成 对 仪器 及 附件 〈 空 有 
E 和 存储 等 功能 。 


EE 机、 冷却 循环 水 


征 共振 辐射 。 对 光源 的 基本 要 求 
FF 吸收 线 的 半 宽 度 ; 辐射 强度 
的 1% ; 稳定 性 好 ，30min 内 漂移 
命 长 于 5A . h。 


原子 吸收 分 光 光 度 分 析 常 用 的 光源 有 空心 阴极 灯 (包括 高 强度 空 


心 阴极 灯 、 
极 灯 主 要 
定 ; 无 极 放 上 




















2. 原子 化 系统 


原子 化 系统 的 作 
原子 吸收 分 光 光 度 分 析 


的 关键 环节 ， 


化 的 方法 最 常用 的 有 两 种 ,有 
(1) 火焰 原子 化 融 























直接 影 


用 是 提供 能 量 ， 








火焰 原子 化 











B8 目 . 上 最 语 " 


售 契 取 明 








Ee 








下 


罕 谱 线 灯 、 多 元 素 空心 阴极 灯 等 ) 及 无 极 放 
] 于 铁 、 锰 、 铜 、 锋 、 铅 、 钢 、 人 








有 灯 。 空 心 阴 





E、 钠 、 钾 等 金属 元 素 的 测 
电灯 主要 用 于 砷 、 硒 、 锅 、 锡 、 贵 金属 等 元 素 的 测定 。 

使 试 样 干燥 、 蒸 发 和 原子 化 。 在 
Ph， 试 样 中 被 测 元 素 的 原子 化 是 整个 分 析 过 程 
向 分 析 灵 敏 度 和 结果 的 重 现 性 。 目 前 ， 实现 原 子 
1 火焰 原子 化 法 和 石墨 炉 原 子 化 法 。 
用 的 原子 化 器 ， 包 括 喷 





雾 器 、 雾 化 器 和 燃烧 头 三 个 部 分 。 燃 伐 头 采用 长 颖 式 ， 由 耐 高 温 合金 


材料 制 成 。 不 同型 号 的 仪器 ， 其 燃烧 头 的 狭 颖 长 度 和 狭 颖 宽度 不 完全 

















一 致 ， 一 般 有 10cm、7cm、5em 等 几 种 ， 锋 颖 宽度 为 0. 5mm 左右 。 乙 
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烽 为 常用 燃气 ， 火 焰 为 乙 块 -空气 火焰 。 

火焰 由 燃气 和 助燃 气 燃烧 形成 。 火 焰 按 燃气 与 助燃 气 的 比例 ( 燃 
助 比 ) 不 同 ， 可 分 为 化 学 计量 火焰 、 寅 燃 火焰 和 贫 人 燃 火 焰 三 类 。 

1) 化 学 计量 火焰 也 称 为 中 性 火焰 ， 其 燃 助 比 与 化 学 计量 关系 接 
近 。 这 类 火焰 层次 清晰 、 温 度 高 、 稳 定 、 干 扰 少 。 许 多 元 素 可 采用 此 
类 火焰 。 以 乙 鼎 - 空 气 为 例 ， 其 燃 助 比 为 1:4。 

2) 富 燃 火焰 的 燃 助 比 超 过 化 学 计量 焰 ， 以 乙 烽 - 空 气 为 例 约 为 

1。 此 类 火焰 中 大 量 燃气 未 燃烧 完全 ， 含 有 较 多 的 碳 、CH 基 等 ， 故 
温度 略 低 于 化 学 计量 焰 ， 具 有 还 原 性 ， 适 用 于 易 形成 难 离 解 氧 化 物 的 
) 贫 燃 火焰 的 燃 助 比 小 于 化 学 计量 焰 ， 以 乙 烽 - | 
1:6。 氧化 性 强 。 由 于 助燃 气 充分 ， 冷 的 助燃 气 
走火 焰 中 的 热量 ， 使 火焰 温度 降低 。 贫 燃 火 焰 适 用 于 易 离 解 、 Sr 
的 元 素 ， 如 碱 金 属 元 素 的 分 析 。 

(2) 石墨 炉 原 子 化 器 ”石墨 炉 原子 化 器 由 加 热电 源 、 惰 性 气体 保 
护 系 统 和 石墨 管 炉 组 成 ， 如 图 5-2.3 所 示 。 石 里 管 长 约 50mm， 内 径 为 
5mm。 将 试 样 以 溶液 (体积 为 5 ~ 100kL) 或 固体 (质量 为 几 毫 克 ) 
的 形式 放 入 石墨 管 中 ， 在 Ar 或 N, 惰 性 气体 保护 下 分 步 升 温 加 热 ， 使 
试 样 干燥 、 灰 化 (或 分 解 ) 和 原子 化 ， 如 图 5-2-4 所 示 。 在 干燥 过 程 










































































气体 入 日“ 可 移 去 的 窗口 人 个” 











图 5-23 管 式 石墨 炉 原子 化 带 示 意图 
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志 原子 化 
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| ! 干燥 Wl ,原子 吸收 峰 
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六 | 
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| 

四 时 间 一 

图 552 到 石墨 炉 原子 化 器 升温 示意 图 


中 ， 于 105 ~120% 加 热 ， 以 蒸发 溶剂 。 洲 剂 的 蒸发 必须 慢 而 平稳 ， 以 
避免 飞溅 而 造成 损失 。 灰 化 过 程 主要 是 除去 易 挥发 的 基体 和 有 机 物 等 





干扰 物质 。 


和 
留 的 时 间 。 对 于 
才 间 参数 。 

3. 单 色 器 
单 








日 





和信 射 狭 缝 、 出 射 狭 颖 和 
件 为 其 关键 部 件 ， 现 在 


Ni231. 603nm、Ni231. 096nm 为 标准， 后 来 采 


F 燥 和 灰 化 时 间 为 20 ~ 45s。 原 子 化 时 ， 升 高 温度 
原子 化 温度 ， 原 子 化 3 ~ 10s， 使 试 样 成 为 基态 自 上 
吸收 信号 。 在 原子 化 过 程 








色 顺 的 作用 是 将 被 测 元 素 的 共振 线 与 邻近 谱 线 分 
色散 元 件 〈 光 栅 或 棱镜 ) 组 成 。 其 中 ， 色 散 元 
的 商品 仪器 均 使 用 光栅 。 原 子 吸收 光谱 仪 对 六 
色 履 的 分 辨 率 要 求 不 高 ,原先 以 能 分 辨 太 








Ph， 停 止 通气 可 延长 原子 在 石 
加热 过 程 ， 必 须 仔细 通过 试验 来 选择 合适 的 温度 和 
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1 Mn279. Snm 





至 最 佳 
日 原子 ， 并 观察 响应 
墨 管 炉 中 停 





。 单 色 吉 由 


白 





F 镍 三 线 Ni230. 003nm、 


和 


Mn279. 8nm 代 蔡 Ni 三 线 来 检定 分 辨 率 。 光 栅 放 置 在 原子 化 器 中 ， 以 
阻止 来 自 原子 化 器 内 的 所 有 不 需要 的 辐射 进入 检测 需 。 


4. 检测 系统 
使 光 信 号 变 成 








运算 、 浓 度 直 读 、 


由 线 校 正 、 自 动 增益 探 








所、 


























电信 号 ， 经 过 放大 噩 放大 ， 再 经 过 自动 调 零 、 积 4 
峰值 保持 等 电路 的 放大 
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处 理 ， 将 被 测 元 素 的 吸光 度 4 变 成 浓度 信号 ,在 显示 器 上 显示 出 测 
定 值 。 

5. 计算 机 系统 

现代 仪器 均 外 接 一 台 配 置 较 高 的 计算 机 来 控制 仪器 的 各 种 工作 流 
程 和 执行 机 构 动 作 : 完成 点 火 、 加 热 、 自 动 选择 波长 等 操作 ， 根 据 所 
要 检测 的 元 素 选 择 灯 电 流 、 灯 位 置 、 气 体 流量 ; 自动 完成 读 取 数 值 、 
计算 等 流程 。 计 算 机 控制 仪 自动 调节 工作 条 件 ， 进 行 测定 ， 完 成 数据 
采集 、 计 数 处 理 、 分 析 结 果 ， 并 自动 计算 平均 值 和 变异 系数 ， 显 示 和 
打印 报告 单 。 
三 、 原 子 吸收 分 光 光 度 分 析 中 的 干扰 及 其 消除 方法 
虽然 原子 吸收 分 光 光 度 分 析 中 的 干扰 比较 少 ， 并 且 容 易 克 服 ， 但 
是 在 许多 情况 下 还 是 不 容 忽视 的 。 因 此 ， 为 了 得 到 正确 的 分 析 结 果 ， 
了 解 干扰 的 来 源 及 其 消除 方法 是 非常 重要 的 。 原 子 吸收 分 光 光 度 分 析 
中 的 干扰 主要 包括 物理 干扰 、 电 离 干 扰 、 化 学 干扰 和 光谱 干扰 等 。 

1. 物理 干扰 及 其 消除 方法 

物理 干扰 是 指 试 样 在 转移 、 燕 发 和 原子 化 过 程 中 ， 由 于 试 样 物 理 
性 质变 化 而 引起 的 原子 吸收 信号 强度 变化 的 效应 。 例 如 ， 试 样 黏度 发 
生变 化 时 ， 影 响 吸 喷 速率 进而 影响 雾 化 效率 ; 毛细管 内径 和 长 度 以 及 
空气 流量 同样 影响 吸 喷 速 率 ; 当 试 样 中 存在 大 量 的 基体 元 素 时 ， 它 们 
在 火焰 中 鞘 发 解 离 时 ， 不 仅 要 消耗 大 量 的 热量 ， 而 且 在 蒸发 过 程 中 ， 
有 可 能 包 庄 待 测 元 素 ， 延 缓 待 测 元 素 的 蒸发 ， 影 响 原 子 化 效率 等 。 物 
理 干 扰 是 非 选 择 性 干扰 ， 一 般 都 是 负 干 扰 ， 最 终 影响 火焰 分 析 体 积 
原子 的 密度 。 

为 消除 物理 干扰 ， 保 证 分 析 的 准确 度 ， 一 般 采 用 以 下 方法 : 

1) 配制 与 待 测试 液 基体 相 一 致 的 标准 溶液 ， 这 是 最 常用 的 方法 。 

2) 当 配 制 与 待 测试 液 基体 相 一 致 的 标准 溶液 有 困难 时 ， 需 采用 
标准 加 入 法 。 

3) 当 被 测 元 素 在 试 液 中 浓度 较 高 时 ， 可 以 用 稀释 溶液 的 方法 来 
降低 或 消除 物理 干扰 。 

2. 化 学 干扰 及 其 消除 

化 学 干扰 是 原子 吸收 分 光 光 度 分 析 中 的 主要 干扰 。 化 学 干扰 是 由 
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于 待 测 元 素 与 共存 组 分 发 生 了 化 学 反应 ， 生 成 了 难 挥发 或 难 解 离 的 化 
合 物 ， 使 基态 原子 数目 减少 而 产生 的 干扰 。 这 种 干扰 具有 选择 性 ， 对 
试 样 中 各 种 元 素 的 影响 各 不 相同 。 影 响 化 学 干扰 的 因素 很 多 ,但 主要 
是 被 测 元 素 和 共存 元 素 的 性 质 起 决定 作用 ， 另 外 ， 还 与 火焰 类 型 、 火 
焰 性 质 等 有 关 。 例 如 ， 在 火焰 中 容易 生成 难 挥发 或 难 离 解 氧化 物 的 元 
素 有 Al、B、Be、Si、Ti 等 ， 试 样 中 的 硫酸 盐 、 磷 酸 盐 对 钙 的 测定 的 
化 学 干扰 较 大 。 在 石墨 炉 原 子 化 带 中 ，B、La、Mo、W、Zr 等 元 素 易 
形成 难 理解 的 碳化 物 ， 使 测定 结果 产生 负 误 差 。 

消除 化 学 干扰 的 方法 有 以 下 几 种 : 

(1) 选择 合适 的 原子 化 方法 ”提高 原子 化 温度 ， 化 学 干扰 会 减 
小 。 使 用 高 火焰 温度 或 提高 石墨 炉 原 子 化 温度 ， 可 使 难 离 解 的 化 合 物 
分 解 。 例 如 ， 在 高 温 火焰 中 磷酸 根 不 干扰 钙 的 测定 。 采 用 还 原 性 强 的 
火焰 与 石墨 炉 原 子 化 法 ， 可 使 难 离 解 的 氧化 物 还 原 、 分 解 。 

(2) 加 入 释放 剂 ” 释 放 剂 的 作用 是 与 干扰 物质 生成 比 与 被 测 元 素 
更 稳定 的 化 合 物 ， 使 被 测 元 素 释 放出 来 。 例 如 ， 磷 酸根 干扰 钙 的 测定 ， 
可 在 试 液 中 加 入 钢 或 锯 盐 ， 铀 或 锯 与 磷酸 根 首先 生成 比 钙 更 稳定 的 磷 
酸 盐 ， 即 相当 于 把 钙 释 放出 来 。 加 入 铀 盐 或 钼 盐 ， 也 可 防止 铝 对 镁 测 
定 的 干扰 。 释 放 剂 的 应 用 比较 广泛 。 

(3) 加 入 保护 剂 ” 保 护 剂 的 作用 是 与 被 测 元 素 生 成 易 分 解 的 或 更 
稳定 的 配 位 化 合 物 ， 以 防止 被 测 元 素 与 干扰 组 分 生成 难 离 解 的 化 合 
物 。 保护 剂 一 般 是 有 机 配 位 剂 ,使 用 最 多 的 是 EDTA 与 8- 羟基 唆 啉 。 
例如 ， 磷 酸根 干扰 钙 的 测定 ， 在 加 入 EDTA 后 ，EDTA - Ca 更 稳定 而 
又 易 破 坏 ; 铝 干 扰 镁 的 测定 ，8- 羟 基 唆 啉 可 作 保 护 剂 。 

(4) 加 入 基体 改进 剂 ” 对 于 石墨 炉 原子 化 法 ， 在 试 样 中 加 入 基体 
改进 剂 ， 使 其 在 干燥 或 灰 化 阶段 与 试 样 发 生化 学 变化 ， 其 结果 可 能 增 
加 基体 的 挥发 性 或 改变 被 测 元 素 的 挥发 性 ， 以 消除 干扰 。 例 如 ， 测 定 
海水 中 的 Cd 时 ,为 了 使 Cd 在 背景 信号 出 现 前 原子 化 ， 可 加 入 EDTA 
来 降低 原子 化 温度 ， 消 除 干扰 。 

当 以 上 方法 都 不 能 消除 化 学 干扰 时 ， 可 进一步 采用 化 学 分 离 方 
法 ， 如 溶剂 茜 取 、 离 子 交 换 、 沉 淀 分 离 等 。 其 中 ,溶剂 茶 取 分 离 法 用 
得 较 多 。 
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3. 电离 干扰 及 其 消除 

在 高 温 火焰 中 ， 部 分 自由 金属 原子 获得 能 量 而 发 生 电离 ， 使 基态 
原子 数 减 少 ， 从 而 降低 了 元 素 测定 的 灵敏 度 。 这 种 干扰 称 为 电离 干扰 。 

消除 电离 干扰 的 最 有 效 方法 是 加 入 过 量 的 消 电离 剂 。 消 电离 剂 是 
比 被 测 元 素 电 离 能 低 的 元 素 ， 如 碱 金属 。 在 相同 条 件 下 消 电离 剂 首先 
电离 ， 产 生 大 量 电 子 ， 抑 制 被 测 元 素 电 离 。 例如 ， 测定 Ca 时 有 电离 干 
扰 ， 可 加 入 过 量 的 KCl 溶液 来 消除 干扰 ， 这 是 因为 钙 的 电离 能 )， 
6. leV， 钾 的 电离 能 为 4.1eV， 由 于 钾 产 生 了 大 量 电 子 , 使 Ca 得 到 
电子 而 生成 原子 。 

4. 光谱 干扰 及 其 消除 

原子 吸收 分 光 光 度 分 析 中 的 光谱 干扰 主要 有 谱 线 干扰 和 背景 干扰 
两 种 。 

(1) 谱 线 干扰 及 其 消除 

1) 吸收 线 重 羡 。 当 共存 元 素 吸收 线 与 被 测 元 素 的 分 析 线 波长 很 
接近 时 ， 两 谱 线 重 著 或 部 分 重 辣 ,会 使 分 析 结 果 偏 高 。 消 除 这 种 干扰 
的 方法 般 是 选用 其 他 的 分 析 线 或 预 分 离 干 护 元 素 。 
2) 光谱 通 带 内 存在 非 吸 收 线 。 这 些 非 吸 收 线 可 能 是 被 测 元 素 的 
其 他 共振 线 与 非 共振 线 ， 也 可 能 是 光源 中 杂质 的 谱 线 等 。 这 时 可 减 小 
狭 颖 宽度 与 灯 电 流 ， 或 改 用 其 他 分 析 线 。 

(2) 背景 干扰 及 其 校正 ”分 子 吸收 与 光 散 射 是 形成 背景 干扰 的 主 
要 原因 。 分 子 吸 收 是 指 在 原子 化 过 程 中 生成 的 分 子 对 辐射 的 吸收 。 分 
子 吸 收 是 带 状 光谱 ， 会 在 一 定 波长 范围 内 形成 干扰 。 例 如 ， 碱 金属 讽 
化 物 在 紫外 光 区 有 吸收 。 不 同 的 无 机 酸 会 产生 不 同 的 影响 ， 当 波长 小 
于 250nm 时 ，H,SO, 和 Hs;PO0, 有 很 强 的 吸收 带 ， 而 HNO; 和 HCl 的 吸收 
很 小 。 因 此 ， 原子 吸收 分 光 光 度 分 析 中 多 用 HNO; 与 HCl 配制 溶液 。 
光 散 射 是 指 原子 化 过 程 中 产生 的 微小 固体 颗粒 使 光 产 生 散 射 ， 造 成 透 
过 光 减 少 ， 吸 收 值 增加 。 背 景 干扰 使 吸收 值 增加 ， 产 生 正 误差 。 石 墨 
炉 原子 化 法 背景 吸收 的 干扰 比 火焰 原子 化 法 严重 ， 有 时 不 扣除 背景 就 
不 能 进行 测定 。 背 景 校 正 可 采用 下 述 方法 : 

1) 邻近 非 共 振 线 背景 校正 。 背 景 吸 收 是 宽带 吸收 。 分 析 线 测量 
的 是 原子 吸收 与 背景 吸收 的 总 吸光 度 。 在 分 析 线 邻近 选 一 条 非 共 振 
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线 ， 因 为 非 共振 线 不 产生 原子 吸收 ， 所 以 用 它 来 测量 背景 吸收 的 吸光 
度 ， 两 次 测量 值 相 减 即 得 到 校正 背景 之 后 的 原子 吸收 的 吸光 度 。 

由 于 背景 吸收 随 着 波长 的 变化 而 改变 ， 因 此 非 共 振 线 校正 背景 法 
的 准确 度 较 差 。 这 种 方法 只 适用 于 分 析 线 附近 背景 分 布 比较 均匀 的 
场合 。 

2) 连续 光源 背景 校正 。 目 前 原子 吸收 分 光 光 度 计 上 一 般 都 配 有 
连续 光源 自动 扣除 背景 装置 。 先 用 锐 线 光源 测定 分 析 线 的 原子 吸收 和 
背景 吸收 的 总 吸光 度 ， 再 用 和气 灯 (紫外 光 区 ) 或 碘 钨 灯 、 氨 灯 〈 可 见 
光 区 ) 在 同一 波长 测定 背景 吸收 (这 时 原子 吸收 可 以 忽略 不 计 )， 计 
算 两 次 吸光 度 之 差 ， 即 可 使 背景 吸收 得 到 校正 。 由 于 商品 仪器 多 采用 
气 灯 作 连 续 光 源 扣 除 背 景 ， 故 此 方法 也 常 称 为 气 灯 扣除 背景 法 。 

四 、 原 子 吸 收 分 光 光 度 法 最 佳 测定 条 件 的 选择 

1. 火焰 原子 吸收 分 光 光 度 分 析 最 住 条 件 的 选择 

火焰 原子 吸收 分 光 光 度 法 分 析 最 佳 条 件 的 选择 主要 考虑 吸收 谱 
线 、 灯 电流 、 光 谱 通 带 (也 就 是 狭 缝 宽度) 、 燃 气 和 助燃 气 、 火 焰 观 
测 高 度 及 燃烧 器 高 度 等 因素 。 

(1) 吸收 线 的 选择 ”为 实现 较 高 的 灵敏 度 、 稳 定性 和 宽 的 线性 范 
围 及 无 干扰 测定 ， 需 选择 合适 的 吸收 线 。 吸 收 线 选择 的 一 般 原则 如 下 : 

1) 灵敏 度 : 通常 情况 下 ， 选 择 最 灵敏 的 共振 吸收 线 ， 如 果 测 定 
含量 比较 高 ， 则 可 选用 次 级 灵敏 的 共振 吸收 线 。 

2) 谱 线 干扰 : 当选 择 的 吸收 线 附近 有 其 他 非 吸 收 线 存 在 时 ,会 使 分 
析 时 的 灵敏 度 降 低 ， 并 且 可 能 引起 工作 曲线 弯曲 ， 所 以 应 尽量 避免 干扰 。 
例如 ，Ni230. 0nm 附近 有 Ni231. 98nm、Ni232. 14nm、Ni231. 6nm 非 吸 收 线 
于 扰 。 

3) 线性 范围 : 不 同 吸 收 线 有 不 同 的 线性 范围 ， 如 Ni305. lnm 优 
于 Ni230. 0nm。 

(2) 灯 电 流 的 选择 ”选择 合适 的 灯 电 流 ， 可 得 到 较 高 的 灵敏 度 与 
稳定 性 。 一 般 而 言 ， 选 择 灯 电流 时 既 要 考虑 分 析 灵 敏 度 又 要 考虑 分 析 
精密 度 。 

1) 从 分 析 灵 敏 度 考虑 : 灯 电 流 宜 选 用 小 一 点 的 ， 因 为 小 的 灯 电 
流 会 使 谱 线 变 宽 及 自 吸 效应 小 ， 发 射线 窄 ， 灵敏 度 增高 。 但 灯 电 流 如 
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四 
~ 





太 小 ， 空 心 阴极 灯 放 电 就 会 不 稳定 
2) 从 稳定 性 考虑 : 灯 
负 高 压低 ， 读 数 稳定 ， 特 别 是 对 常量 
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大 多 数 元 素来 说 ， 日 常 分 析 的 工作 
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电流 需 略 大 一 些 ， 






































这 样 分 析 谱 线 强度 高 ， 
或 高 含量 的 分 析 ， 灯 

















电流 宜 大 
些 。 商 品 空心 阴极 灯 的 标签 上 通常 标 有 额定 〈 最 大 ) 工作 电流 。 对 于 
电流 选择 在 额定 电流 的 40% ~ 60% 


























比较 适宜 。 此 种 电流 条 件 ， 既 能 得 到 较 好 的 灵敏 度 ， 又 能 保证 测定 结 
果 的 精密 度 ， 因 为 此 时 灯 的 信 噪 比较 适宜 。 
3) 灯 电 流 的 选择 方法 : 合适 的 灯 电 流 可 通过 试验 确定 。 也 可 在 
不 同 的 灯 电 流下 测量 相同 浓度 的 标准 溶液 的 吸光 度 ， 绘 制 灯 电 流 - 吸 
光度 的 关系 曲线 ， 然 后 选用 灵敏 度 较 高 、 稳 定性 较 好 的 灯 电 流 。 
另外 ， 还 要 考虑 灯 的 维护 和 使 用 寿命 。 对 于 高 熔点 、 低 溅 射 的 金 








低迷 点 、 高 减 射 的 金属 (如 镍 
































些 ; 对 于 低 燃 点 、 低 溅 射 的 金 
灯 电 流 稍 大 一 些 。 
(3) 光谱 通 带 的 选择 ”选择 光谱 通 






































度 。 它 会 直接 影响 测定 的 灵敏 度 与 标 














收 干扰 进行 选择 。 当 吸收 线 附近 无 了 








准 





H 线 的 线 怕 


带 实际 上 就 是 选择 狭 颖 
FE 范 围 。 单 色 器 自 
颖 宽度 主要 根据 待 测 元 素 的 谱 线 结构 和 所 选 的 吸收 线 附近 是 否 有 1 











光谱 通 带 。 若 吸收 线 附 近 有 干扰 线 存 在 ， 则 在 保 记 
般 在 0.5 ~4nm 之 
的 元 素 ( 如 碱 





下 ， 应 适当 调 罕 狭 颖 。 光 谱 通 带 
例如 ， 对 于 无 干扰 线 且 谱 线 简 自 
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上 








可 用 较 宽 的 狭 缝 ， 以 减少 灯 电 流 和 光 











增加 检测 稳定 性 ;对 村 
等 ) ， 需 
灵敏 度 ， 改 善 标准 
线 ， 由 于 附近 有 Ni 


存在 






































间 。 
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区 








属 (如 铁 、 销 、 钞 、 铬 等 元 素 等 )， 灯 电流 可 以 选用 得 大 一 点 ; 对 于 
、 铅 等 元 素 )， 灯 电流 要 选用 得 略 小 一 
属 ( 如 锡 ) ， 若 需 增 加 光 强 度 ， 则 允许 


的 宽 
和 狭 
E 吸 


F 扰 线 存 在 时 ， 狭 缝 增 大 ， 可 增加 
FE 有 一 定 强 度 的 情况 








属 、 碱 土 金属 )， 
电 倍增 管 的 高 压 来 提高 信 品 比 ， 
扰 线 、 谱 线 复杂 的 元 素 (如 铁 、 销 、 镍 
选用 较 小 的 狭 缝 ， 以 防止 非 吸收 线 进入 检测 器 ， 
由 线 的 线性 关系 。 如 果 


提高 检测 的 
选择 Ni 230. 0nm 作为 吸收 谱 
231. 98nm、Ni 232. 14nm、Ni 231. 6nm 非 吸 收 线 ， 


因此 要 考虑 选用 较 小 的 狭 缝 以 消除 干扰 ， 适 当 增 加 灯 电 流 以 提高 分 析 
































灵敏 度 。 
也 可 通过 试验 确定 合适 的 狭 缝 宽度， 具体 做 法 是 : 逐渐 改变 单 色 
器 的 狭 颖 宽度 ， 使 检测 器 输出 信号 最 强 ， 即 吸光 度 最 大 为 止 。 当 然 也 
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可 以 根据 文献 资料 确定 狭 颖 宽度 。 
(4) 燃气 与 助燃 气 比 的 选择 ”对 于 火焰 原子 化 法 ， 火 焰 种 类 和 燃 


助 比 的 选择 十 分 重要 。 在 燃气 和 助燃 气 确定 后 ， 可 通过 下 述 方法 选择 


燃 助 比 : 


比 为 最 佳 
(5) 








区 、 第 一 反应 区 、 中 间 注 



































固定 助燃 气流 量 ， 改 变 燃 气流 量 ， 测 量 标准 溶液 在 不 同 燃 助 





扰 助 比 。 





比 时 的 吸光 度 ， 绘 制 吸光 度 - 燃 助 比 关系 曲线 ， 选 择 最 大 吸收 时 的 燃 助 


火焰 观测 高 度 的 选择 ”火焰 的 结构 可 分 四 个 区 域 ， 即 预 热 





















































度 可 大 致 分 为 三 个 部 位 
上 束 通过 氧化 焰 区 : 这 一 高 度 是 离 燃 烧 顺 颖 口 6 ~ 12mm 处 。 


1) 


此 处 火焰 稳定 ， 干扰 较 少 ， 









































线 在 紫外 区 的 元 素 适 于 这 种 高 度 。 
2) 


处 。 此 处 火焰 稳定 性 上 


慨 区 和 第 二 反应 区 。 火 焰 的 不 同 区 域 具有 不 
同 温度 和 不 同 的 氧化 性 或 还 原 性 。 因 此 ， 为 了 获得 较 高 的 灵敏 度 和 消 
除 干扰 ， 应 选择 最 佳 观 测 高 度 ， 让 光束 通过 火焰 的 最 但 





E 区 域 。 观 测 高 


对 紫外 线 吸收 较 弱 ， 但 灵敏 度 稍 低 。 吸 收 


人 束 通过 氧化 - 还 原 焰 区 : 这 一 高 度 是 离 燃 烧 器 颖 口 4 ~ 6mm 

















高 ， 适 
3) 乌 











人 束 通过 还 原 焰 区 : 这 一 高 度 是 离 燃烧 器 缝 口 











前 一 种 差 ， 温 度 稍 低 ， 干 扰 较 多 ， 但 灵敏 度 较 
用 于 饶 、 铅 、 硒 、 锡 、 猪 等 元 素 的 分 析 。 


4mm 以 下 。 此 


处 火焰 稳定 性 最 差 ， 干 扰 最 多 ， 对 紫外 线 吸 收 最 强 ， 而 吸收 灵敏 度 较 








高 ， 适 用 


(6) 








于 长 波段 元 素 的 分 析 。 





燃烧 器 高 度 的 选择 ”通常 是 在 固定 燃 助 比 的 条 件 下 ， 测 量 标 














准 深 液 在 不 同 燃烧 需 

















高 度 时 的 吸光 度 ， 绘 制 吸光 度 -高 度 曲 线 ， 根 据 曲 
线 选择 合适 的 燃烧 器 高 度 ， 以 获得 较 高 的 灵敏 度 和 稳定 性 。 








2. 石墨 炉 原 子 吸 收 分 光 光 度 分 析 最 佳 条 件 的 选择 

石墨 炉 分 析 的 灯 电流 、 光 谱 通 带 及 吸收 线 的 选择 原则 和 方法 与 火 
焰 法 相同 ， 所 不 同 的 是 光路 的 调整 要 比 燃烧 器 高 度 的 调节 难度 大 。 石 
墨 炉 自动 进 样 器 的 调整 及 在 石墨 管 中 的 次 度 ， 对 分 析 的 灵敏 度 与 精密 
度 影响 很 大 。 另 外 ， 选 择 合适 的 干燥 、 灰 化 、 原 子 化 温度 和 时 间 以 及 








惰性 气体 流量 ， 对 石墨 炉 原子 吸收 分 光 光 度 分 析 结 果 至 关 重 要 。 


(1) 
























































干燥 温度 和 干燥 时 间 的 选择 ”干燥 温度 应 根据 溶剂 沸点 和 含 
水 量 来 确定 ， 一 般 情 况 下 干燥 温度 稍 高 于 溶剂 的 沸点 ， 





还 要 避免 样 液 
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的 暴 沸 与 飞溅 ， 如 水 溶液 选择 在 100 ~ 125% 。 干燥 时 间 按 样品 体积 而 
定 ， 一 般 是 样品 微 升 数 乘 1.5 ~2s。 男 外 ,干燥 时 间 与 石墨 炉 结构 也 
有 关 ， 不 能 一 概 而 论 。 

(2) 灰 化 温度 与 灰 化 时 间 的 选择 ”使 用 足够 高 的 灰 化 温度 和 足够 
长 的 灰 化 时 间 有 利于 灰 化 完全 和 降低 背景 吸收 ; 使 用 尽 可 能 低 的 灰 化 
温度 和 尽 可 能 短 的 灰 化 时 间 可 保证 待 测 元 素 不 损失 。 在 实际 应 用 中 ， 
可 通过 绘制 灰 化 温度 曲线 来 确定 最 佳 灰 化 温度 ; 加 入 合适 的 基体 改进 
剂 ， 能 够 更 有 效 地 克服 复杂 基体 的 背景 吸收 干扰 。 

(3) 原子 化 温度 和 原子 化 时 间 的 选择 ”原子 化 温度 是 由 元 素 及 其 
化 合 物 的 性 质 决定 的 。 通 常 借助 绘制 原子 化 温度 曲线 来 选择 最 住 原子 
化 温度 。 原 子 化 时 间 的 选择 原则 为 ， 必须 使 吸收 信号 能 在 原子 化 阶段 
回 到 基线 。 

(4) 惰性 气体 流量 的 选择 ”石墨 炉 原子 吸收 分 光 光 度 分 析 法 常用 
Ar 作为 保护 气体 ， 并 旦 使 用 内 外 分 别 独立 的 供 气 方式 。 干燥、 灰 化 和 
除 残 留 阶段 均 通气 ; 原子 化 阶段 ， 石 墨 管内 停 气 。 

(5) 基体 改进 ”基体 改进 就 是 往 石墨 炉 或 试 液 中 加 入 一 种 化 学 物 
质 ， 使 基体 形成 易 挥 发 物 而 在 原子 化 前 被 驱除 ， 从 而 避免 待 测 元 素 的 
损失 ， 或 降低 待 测 元 素 的 挥发 性 以 防止 灰 化 过 程 中 的 损失 。 

(6) 石墨 管 的 种 类 及 应 用 “常用 的 石墨 管 有 普通 石墨 管 和 热 解 涂 
层 石 墨 管 。 

1) 普通 石墨 管 : 该 种 石墨 管 灵敏 度 较 好 ， 适 用 于 原子 化 温度 低 
的 元 素 测定 ， 如 Li、Na、K、Rb、Cs、Ag、Au、Be、Mg、Zn、Cd、 
Hg、Al、ca、Im、T、Si、ce、Sn、Pb、As、Sb、Bi、Se、Te 等 。 特 
别 是 Ge、Si、Sn、Al、Ga 等 元 素 的 测定 ， 灵敏度 比 热 解 涂 层 石墨 管 
高 ， 但 要 注意 稳定 碳化 物 的 形成 。 
2) 热 解 涂 层 石墨 管 : 对 Cu、Ca、Sr、Ba、Ti、V、Cr、Mo、Mn、 
Co、Ni、Pt、Rh、Pd、Ir、Pt 等 元 素 ， 热 解 涂 层 石墨 管 灵敏 度 较 普 通 
石墨 高 ， 但 需 加 入 基体 改进 剂 。 

五 、 原 子 吸 收 分 光 光 度 分 析 方 法 

原子 吸收 分 光 光 度 分 析 用 校正 曲线 进行 定量 ， 其 定量 

定律 。 常 用 的 定量 方法 有 标准 曲线 法 、 标 准 加 入 法 和 浓度 


















































































































































































































































依据 是 吸收 
直 读 法 ， 若 
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为 多 通道 仪器 ， 则 可 用 内 标 法 定量 。 其 中 ， 标 准 曲 线 法 是 最 基本 的 定 
量 方法 ， 是 其 他 各 种 定量 方法 的 基础 。 
分 析 方 法 

(1) 标准 曲线 法 “标准 曲线 法 是 原子 吸收 分 光 光 度 法 中 最 常用 的 
一 种 分 析 方 法 。 首 先 配 制 相同 基体 的 含有 不 同 浓度 待 测 元 素 的 系列 标 
准 溶 液 ， 在 选 定 的 试验 条 件 下 分 别 测 其 吸光 度 ， 然 后 以 扣除 空白 值 之 
后 的 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 以 标准 溶液 浓度 为 横 坐 标 绘制 标准 曲线 。 在 同 
样 操作 条 件 下 测定 试 样 溶液 的 吸光 度 ， 从 标准 曲线 查 得 试 样 溶液 的 
浓度 。 

使 用 该 方法 时 应 注意 ,配制 的 标准 溶液 浓度 应 在 吸光 度 与 浓度 成 
线性 的 范围 内 ; 整个 分 析 过 程 中 操作 条 件 应 保持 不 变 。 男 外 ,标准 曲 
线 法 虽 简 单 ， 但 必须 保证 标准 样品 与 试 样 的 物理 性 质 相 同 ， 保 证 不 存 
在 干扰 物 ， 组 成 尚 不 清楚 的 样品 不 能 用 标准 曲线 法 。 

(2) 直接 比较 法 ”直接 比较 法 是 标准 曲线 法 的 一 种 简化 形式 ， 适 
用 于 样品 数量 不 多 ,浓度 范围 小 的 测定 。 其 操作 步骤 为 : 以 样品 空白 
调 零 ， 然 后 测定 标准 溶液 和 样 液 的 吸光 度 。 

C、 = 和 per (5-2-5) 
式 中 4.，4, 一 一 分 别 表示 样 液 和 标准 溶液 的 吸光 度 ; 
分 别 表示 样 液 和 标准 溶液 的 浓度 。 

(3) 标准 加 入 法 ” 先 测 定 一 定 体积 试 液 (浓度 为 c.) 的 吸光 度 ， 
然后 在 该 试 液 中 加 入 一 定量 的 与 未 知 试 液 浓度 相近 的 标准 溶液 ， 其 浓 
度 为 ce ， 测 得 的 吸光 度 为 4， 则 
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4. = Ke、 (5-2-6) 
A=K(c,. +co) (5-2-7) 
整理 式 (5-2-6) 和 式 (5-2-7) 得 
A、 
Cs TA-A. XO, 





在 实际 测定 时 ， 采 用 作 图 外 推 法 。 取 四 份 或 五 份 相同 体积 的 试 样 溶 
液 ， 从 第 二 份 起 按 比 例 加 入 不 同 量 的 待 测 元 素 的 标准 溶液 ， 稀 释 至 一 定 
体积 , 分 别 测定 加 入 标准 溶液 后 样品 (c., c+ co，cs +2c0, c+ 








等 
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3c0, ***, C+ (n—1)co) 的 吸光 度 (A 4 hs, As, **, A,-i)o 以 吸 
光度 对 加 入 的 待 测 元 素 的 浓度 作 图 ， 得 到 一 条 不 通过 原点 的 直线 ， 外 延 
此 直线 与 横 坐 标的 交点 即 为 试 样 溶液 中 待 测 元 素 的 浓度 ， 如 图 5-2-5 所 示 。 
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图 525 标准 加 入 法 曲线 








标准 加 入 法 适用 于 试 样 的 基体 组 成 复杂 时 ， 配 制 的 标准 溶液 与 试 
液 的 组 成 之 间 存 在 较 大 差别 ， 待 测 元 素 浓度 与 对 应 的 吸光 度 呈 线性 关 
系 。 为 得 到 较为 准确 的 外 推 结果 ， 标 准 加 入 法 应 最 少 用 四 个 点 来 作 外 
推 曲 线 。 该 方法 只 能 消除 基体 效应 的 影响 ， 不 能 消除 背景 吸收 的 影 
响 ， 故 应 扣除 背景 值 。 

2. 灵敏 度 和 检测 限 

灵敏 度 及 检测 限 是 衡量 分 析 方法 和 仪器 性 能 的 重要 指标 。 检 测 限 
考虑 了 噪声 的 影响 ， 其 意义 比 灵敏 度 更 明确 。 

(1) 灵敏 度 (S) 灵敏度 包 括 相 对 灵敏 度 和 绝对 灵敏 度 。 原 子 
吸收 光谱 法 中 的 相对 灵敏 度 以 产生 1% 吸收 ， 即 吸光 度 值 为 0. 00434 
时 ， 水 溶液 中 元 素 的 质量 浓度 来 表示 。 

_0.00434 xc 

A 
式 中 c 一 一 被 测 元 素质 量 浓度 ( hg/mL); 

4 一 一 吸光 度 。 
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灵敏 度 $ 的 数值 越 小 ， 灵敏度 越 高 。 

原子 吸收 分 光 光 度 法 中 ， 吸 光 值 在 0.1 ~0.5 范围 内 ,测量 准确 度 
较 高 ， 其 相应 的 浓度 范围 为 灵敏 度 的 25 ~125 倍 。 

在 火焰 原子 吸收 分 光 光 度 法 中 ， 用 相对 灵敏 度 比较 方便 。 在 石墨 
炉 原 子 吸收 分 光 光 度 法 中 ， 灵 人 敏 度 取决 于 石墨 炉 原 子 化 器 中 试 样 的 加 
量 ， 常 用 绝对 灵敏 度 来 表示 。 绝 对 灵敏 度 指 产生 1% 吸收 时 水 溶液 
中 元 素 的 质量 。 


























0.00434xcxV 
A 


式 中 ”co 一 一 被 测 元 素 的 质量 浓度 (pg/mL) ; 

/一 一 试 液体 积 (mL) ; 

4 一 一 吸光 度 。 

(2) 检测 限 (D) ”以 被 测 元 素 能 产生 3 倍 于 标准 偏差 的 读数 时 
的 质量 浓度 来 表示 。 


S= 








D= 


式 中 ec 试 液 质量 浓度 (jg/mL); 
4 一 一 吸光 度 平均 值 ; 
5 一 一 空白 溶液 吸光 度 的 标准 偏差 。 对 于 空白 溶液 (或 接近 于 
空白 的 标准 溶液 ) ， 至 少 连续 测定 10 次 ， 从 所 得 吸光 度 值 
来 求 标准 偏差 。 
绝对 检测 限 以 g 表示 。 
同一 元 素 在 不 同 仪器 上 有 时 灵敏 度 相 同 ， 但 由 于 两 台 仪器 的 噪声 
水 平 不 同 ， 检 测 限 可 相差 一 个 数量 级 以 上 上。 因此， 降低 仪器 噪声 (如 
将 仪器 预 热 ， 选 择 合适 的 空心 阴极 灯 的 工作 电流 和 光电 倍增 管 的 工作 
电压 等 )， 有 利于 改进 检测 限 。 
六 、 原 子 吸收 分 光 光 度 计 的 维护 保养 
为 了 确保 原子 吸收 各 功能 部 件 的 正常 运转 ， 延 长 仪器 的 使 用 寿 
命 ， 分 光 光 度 计 的 维护 与 保养 也 是 关键 问题 。 下 面 分 别 从 开关 机 、 光 
源 、 雾 化 燃烧 系统 、 光 学 系统 、 气 路 系统 几 方面 分 别 进行 介绍 。 
1. 开关 机 
1) 开机 前 ， 检 查 各 插头 是 否 接触 良好 。 


cx35 
A 
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2) 调整 好 狭 颖 位 置 。 























3) 将 仪器 面板 的 所 有 旋钮 回 零 后 再 通电 。 


4) 开机 应 先 开 低 压 ， 后 开 高 压 。 








5) 关机 时 的 操作 顺序 与 开机 操作 顺序 相反 。 


2. 空心 阴极 灯 








1) 空心 明 极 灯 需 要 预 热 25 ~30min。 
2) 灯 电 流 需 由 低 到 高 慢 慢 升 到 规定 值 ， 防 止 突然 升 高 ， 造 成 阴 
极 溅 射 。 








3) 低 熔 点 元 素 灯 如 Sn、Pb 等 ,使 























4) 轻装 、 轻 放 、 轻 秃 、 轻 拿 空 心 阴 
则 用 擦 镜 纸 轻 轻 擦 拭 。 


用 时 应 防止 震动 ， 工 作 后 轻 轻 
取 下 ， 阴 极 向 上 放置 ， 待 冷却 后 再 移动 装 盒 





全 
JIE oO 


极 灯 ， 窗 口 若 有 污 物 或 指 印 ， 


5) 空心 阴极 灯 发 光 颜色 如 果 不 正常 ， 可 用 灯 电 流 反 相 右 (相当 








于 一 个 简单 的 灯 电 源 装 置 )， 将 灯 的 正 、 














负 相 反 接 ， 在 最 大 灯 电流 下 











点 燃 20 ~ 30min， 或 在 100 ~ 150mA 大 电流 下 点 燃 1~2mn， 使 阴极 


红 热 。 











6) 闲置 不 用 的 空心 阴极 灯 ， 应 定期 在 额定 电流 下 点 燃 30min。 























3. 雾 化 燃烧 系统 


在 分 析 任 务 完 成 后 ， 应 继续 点 火 ， 喷 人 去 离子 水 约 10min， 以 清 
除 雾 化 燃烧 系统 中 的 任何 微量 样品 。 溢 出 的 溶液 ， 特 别 是 有 机 溶液 
滴 ， 应 予以 清除 ， 废 液 应 及 时 倒 出 。 每 周 需 对 雾 化 燃烧 系统 清洗 一 次 ， 





























知 分 析 样 品 浓度 较 高 ， 则 每 天 分 析 完 毕 都 应 清洗 一 次 。 若 使 用 有 机 游 


液 喷雾 或 在 空气 - 乙 抉 焰 中 喷 人 高 浓度 的 


Cu、Ag、Hsg 盐 溶液 ， 则 工作 





后 立即 清洗 ， 防 止 这 些 盐 类 生成 不 稳定 的 乙 抉 化 合 物 而 引起 爆炸 。 有 
机 溶液 的 清洗 方法 是 先 喷 与 样品 互 溶 的 有 机 溶液 Smin， 再 喷 丙 酮 
Smin， 然 后 再 喷 体 积分 数 为 1% 的 HNO; Smin， 最 后 再 喷 去 离子 


水 Smin。 























(1) 喷 筋 天 的 维护 ” 若 发 现 进 样 量 过 小 ， 则 可 能 是 毛细 管 堵塞 。 








大 被 气泡 墙 塞 ， 则 可 把 它 从 溶液 中 取出 ， 
轻 弹 即 可 。 若 被 溶质 或 其 他 物质 堵塞 ， 贝 














继续 通 压缩 空气 ， 并 用 手指 
1 可 点 火 喷 纯 深 剂 。 若 无 改善 ， 











则 可 用 软 细 金 属 丝 清除 。 阁 仍然 不 通 ， 则 需 更 换 毛 细 管 。 
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(2) 雾 化 室 的 维护 ” 雾 化 室 必 须 定 
器 ， 用 去 离子 水 从 雾 化 室 上 口 


浓 碱 溶液 及 含有 大 量 有 机 























期 清洗 。 清 洗 时 可 先 取 下 燃烧 
灌 和 人 人， 让 水 从 废 液 管 排 走 。 在 喷 过 浓 酸 、 
萄 的 试 样 后 ， 应 马上 清洗 。 注 意 检 查 排 液 管 




















下 的 水 封 是 否 有 水 。 排 液 管 口 不 要 插 进 废 液 中 ， 防 止 二 次 水 封 导致 排 


液 不 畅 。 
(3) 燃烧 器 的 维护 





需 清 除 。 清 除 方法 是 把 火 


燃烧 器 的 长 颖 点 燃 后 应 呈现 均匀 火焰。 奉 火 
燃 不 均匀 ， 长 时 间 出 现 明显 的 不 规则 变化 ( 如 呈 缺 口 或 锯齿 形 )， 则 
说 明 缝 被 炭 或 无 机 盐 沉 积 物 或 溶液 滴 堵 塞 ， 
焰 炸 灭 后 ， 用 滤纸 插入 措 拭 。 若 不 起 作用 ， 则 可 吹 入 空气， 同时 用 单 








面 刀片 沿 缝 细心 刊 除 ， 让 压缩 空气 将 刊 下 的 沉积 物 吹 掉 ,但 要 注意 不 
要 把 缝 乔 伤 。 必 要 时 可 以 印 下 燃烧 器 ， 拆 开 清 洗 。 


4. 光学 系统 
1) 外 光路 的 光学 元 伯 
如 果 光 学 元 件 上 有 灰尘 沉 


有 油污 或 在 测定 样品 溶液 时 溅 上 污 物 ， 
比 为 1:1) 中 洗涤 过 并 干燥 了 的 纱布 
洗 耳 球 吹 去 水 珠 。 在 清洁 过 程 中 ， 禁 目 


2) 单 





瞳 盒 内 的 干燥 剂 。 当 光电 倍 








应 经 常 保持 干净 ， 一 般 每 
限 ， 则 可 




















j 探 镜 红 探 交 ， 如 刁 
则 可 用 预先 浸 在 混合 液 〈 体 积 














皖 拭 ， 然 后 





























j 荧 饮水 冲洗 ， 再 
] 手 去 擦 金属 便 物 或 触及 镜面 。 
色 融 应 始终 保持 干燥 。 为 防止 光 桶 受潮 发 性， 要 经 常 更 换 
曾 管 室 需 检修 时 ， 一 定 要 在 关 掉 负 高 压 的 


至 少 清 洗 一 次 。 
光学 元 件 上 沾 




















用 








情况 下 揭 开 屏蔽 第 ， 以 防止 强 光 直 接 照射 ,引起 光电 倍增 管 产生 不 可 


逆 的 “疲劳 ”效应 。 
5， 气 路 系统 
1) 


要 经 常 对 气体 进行 检 浙 。 














2) 严禁 在 乙 决 气 路 管道 中 使 








由 于 气体 通路 采用 聚 乙烯 塑料 管 ， 























时 间 长 了 容易 老化 ， 





因此 





用 纯 铜 、H62 铜 及 银 制 零件 ， 并 要 





禁 油 。 测 试 高 含量 铜 或 银 洲 液 时 ， 应 经 常用 去 离子 水 喷 洗 。 





3) 点 火 时 ， 先 开 助燃 气 ， 后 开 燃 气 ; 


助燃 气 。 





关闭 时 ， 先 关 燃 气 ， 


后 关 


4) 测定 完毕 后 ， 应 先 关 乙 抉 钢瓶 输出 阀门 ， 等 燃烧 器 上 的 火焰 





























熄灭 后 再 关 仪器 上 的 燃气 阀 ， 最 后 














关 空 气压 缩 机 ， 以 确保 安全 。 
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第 三 节 ”原子 荧光 分 光 光 度 法 

原子 荧光 分 光 光 度 法 ( Atomic Fluorescence Spectrometry，AFS) 是 
通过 测量 被 测 元 素 的 原子 蒸气 在 辐射 能 激发 下 产生 的 荧光 发 射 强度 进 
行 元 素 定 量 分 析 的 方法 。 原 子 欧 光 分 光 光 度 法 是 一 种 新 的 痕 量 分 析 技 
术 ， 从 发 光 机 理 来 看 ， 属 于 发 射 光 谱 分 析 法 ， 但 与 原子 吸收 分 光 光 度 
分 析 也 有 许多 相似 之 处 。 可 以 说 原子 荧光 分 光 光 度 法 是 原子 发 射 光 谱 
和 原子 吸收 分 光 光 度 分 析 的 综合 发 展 。 

1964 年 ， 威 博 尼 尔 首次 将 原子 荧光 应 用 于 分 析 化 学 ， 他 导出 了 原 
子 奖 光 的 基本 方程 式 ， 进行 了 求 、 锌 和 名 的 原子 英 光 分 析 。 此 后 ， 
1974 年 Tsujii 和 Kuga 把 氧化 物 发 生 进 样 技术 与 无 色散 原子 荧光 分 析 技 
术 相 结合 ， 首 次 实现 了 氧化 物 发 生 -无 色散 原子 光谱 分 析 ， 并 应 用 于 砷 
的 测定 。 氢 化 物 发 生 原子 光谱 法 具有 灵敏 度 高 、 干 扰 少 的 优点 ， 适 用 
范围 广 ， 成 为 环保 、 食 品 、 和 生物、 冶金 、 地 质 、 化 工 样 品 中 痕 量 元 素 
分 析 的 主要 方法 之 一 。 

一 、 基 本 原理 

1. 原子 荧光 的 产生 

气态 自由 原子 吸收 光源 的 特征 辐射 后 ， 原 子 的 外 层 电子 跃迁 到 较 
高 能 级 ， 约 在 10…s 后 ， 又 跃迁 返回 基态 或 较 低 能 级 ， 同 时 发 射出 与 
原 激发 辐射 波长 相同 或 不 同 的 辐射 ， 即 为 原子 获 光 。 原 子 荧 光 属 于 光 
臻 发光， 也 是 二 次 发 光 。 在 激发 光源 停止 照射 后 ， 再 发 射 过 程 立 即 
停止 。 

2. 原子 荧光 的 类 型 

原子 亦 光 可 分 为 共振 荧光 、 非 共振 奖 光 与 敏 化 菊 光 三 种 类 型 。 在 
实际 得 到 的 原子 荧光 谱 线 中 ， 这 三 种 荧光 都 存在 ， 其 中 共振 效 光 最 
强 ， 在 分 析 中 应 用 最 广 。 

(1) 共振 欧 光 ”气态 自由 原子 吸收 共振 线 被 激发 后 ， 再 发 射出 与 
原 激发 辐射 波长 相同 的 辐射 ， 即 为 共振 荧光 。 它 的 特点 是 激发 线 与 奖 
光线 的 高 低能 级 相同 ， 其 产生 过 程 如 图 5-3-1 所 示 。 若 原子 受 激发 处 
于 亚 稳 态 ， 再 吸收 辐射 进一步 激发 ， 然 后 再 发 射 相同 波长 的 共振 区 
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光 ， 此 种 原子 诡 光 称 为 热 助 共振 奖 光 。 








直 跃 线 荧 光 阶 跃 线 荧光 anti-Stokes 荧 光 











共振 荧光 非 共 振 区 光 
图 5-3-1 原子 区 光 产 生 的 过 程 














(2) 非 共振 荧光 ” 当 荧 光 与 激发 光 的 波长 不 相同 时 ， 产 生 非 共振 
获 光 。 非 共振 欧 光 又 分 为 直 跃 线 获 光 、 阶 跃 线 获 光 和 anti-Stokes 欧 光 。 

1) 直 跃 线 荧 光 。 激 发 态 原 子 跃 迁 回 至 高 于 基态 的 亚 稳 态 时 所 发 
射 的 奕 光 称 为 直 跃 线 谈 光 。 由 于 荧光 能 级 间隔 小 于 激发 线 的 能 线 间 
隔 ， 所 以 荧光 的 波长 大 于 激发 线 的 波长 。 如 果 奕 光线 激发 能 大 于 荧光 
能 ， 即 荧光 线 的 波长 大 于 激发 线 的 波长 ， 则 称 为 Stokes 荧光 ， 反之， 
称 为 anti-Stokes 荧光 。 直 跃 线 获 光 为 Stokes 荧光 。 

2) 阶 跃 线 荧光 。 阶 跃 线 荧光 有 两 种 情况 . 正常 阶 跃 线 芝 光 为 被 
光照 激发 的 原子 ， 以 非 辐射 形式 激发 返回 到 较 低 能 级 ， 再 以 辐射 形式 
返回 基态 而 发 射 的 欧 光 (A) ， 其 波长 大 于 激发 线 波长 ; 热 助 阶 跃 线 荧 
光 为 被 光 致 激发 的 原子 ， 跃 迁 至 中 间 能 级 ， 又 发 生 热 激 发 至 高 能 级 ， 
然后 返回 至 低能 级 发 射 的 荧光 (B) 。 

3) anti-Stokes 欧 光 。 当 自由 原子 跃迁 至 某 一 能 级 ， 其 获得 的 能 量 
一 部 分 是 由 光源 激发 能 供给 ， 另 一 部 分 是 由 热能 供给 ， 然 后 返回 低能 
级 所 发 射 的 荧光 称 为 anti-Stokes 荧光 。 其 效 光 能 大 于 激发 能 ， 殉 光波 
长 小 于 激发 线 波长 。 

(3) 敏 化 荧光 ” 受 光 激 发 的 原子 与 男 一 种 原子 碰撞 时 ， 把 激发 能 
传递 给 男 一 个 原子 使 其 激发 ,后 者 在 以 辐射 形式 去 激发 而 发 射 英 光 即 
为 敏 化 荧光 。 在 火焰 原子 化 器 中 观察 不 到 敏 化 到 光 ， 在 非 火焰 原子 化 
器 中 才能 观察 到 。 
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3， 荧 光 强 度 
对 于 共振 荧光 ， 葡 光 强 度 1 正比 于 基态 原子 对 某 一 频率 激发 光 的 
吸收 强度 I ， 即 





三 = 中 〈5-3-1) 
式 (5-3-1) 中 ,中 为 荧光 量子 效率 ， 表 示 发 射 贡 光 光 量子 数 与 吸 
收 激发 光量 子 数 之 比 。 
若 激 发 光源 是 稳定 的 ， 入 射 光 是 平行 而 均匀 的 光束 ， 自 吸 可 和 忽略 
不 计 ， 则 基态 原子 对 光 吸收 强度 1, 用 吸收 定律 表示 为 
1=Ah (1-e 一 人 人) (5-3-2) 
式 中 一 一 原子 化 器 内 单位 面积 上 接受 的 光源 强度 ; 
4 一 一 受 光 源 照 射 在 检测 融 系 统 中 观察 到 的 有 效 面 积 ; 
/一 一 吸收 光 程 长 度 ; 
5 一 一 峰值 吸收 系数 ; 
N 一 一 单位 体积 内 的 基态 原子 数 。 
整理 可 得 : 






























































T=$AN (1-e ") (5-3-3) 
当 仪器 与 操作 条 件 一 定时 ， 除 WV 外， 其 他 为 常数 ,WN 与 试 样 中 被 
测 元 素 浓度 c 成 正比 ， 可 得 : 








l=Ke (5-3-4) 

式 (5-3-4) 为 原子 荧光 定量 分 析 的 基础 。 

4. 量子 效率 与 荧光 锤 灭 

受 光 激发 的 原子 可 能 发 射 共振 区 光 ， 也 可 能 发 射 非 共振 荧光 ， 还 
可 能 无 辐射 跃迁 至 低能 级 ， 所 以 量子 效率 一 般 小 于 1 (发 射 光 强度 与 
入 射 光 强度 的 比 ) 。 受 激 原子 和 其 他 粒子 碰撞 ， 把 一 部 分 能 量变 成 热 
运动 与 其 他 形式 的 能 量 ， 因 而 发 生 无 辐射 的 去 激发 过 程 ， 这 种 现象 称 
为 荧光 狼 灭 。 诡 光 狂 灭 会 使 荧光 的 量子 效率 降低 ， 菊 光 强 度 减 弱 。 许 
多 元 素 在 烃 类 火焰 〈 如 乙 抉 焰 ) 中 要 比 用 毛 稀 释 的 氧 - 氧 火焰 中 葡 光 
猕 灭 大 得 多 ， 因 此 原子 获 光 分 光 光 度 法 尽量 不 用 烃 类 火焰 ， 而 用 毛 稀 
释 的 氧 - 氧 火焰 代替 。 

二 、 原 子 荧光 分 光 光 度 计 

原子 奖 光 分 光 光 度 法 所 用 的 仪器 为 原子 欧 光 分 光 光 度 计 或 原子 区 
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光 光 谱 仪 ， 分 为 非 色 散 型 和 色散 型 。 这 两 类 仪器 的 结构 基本 相似 ， 差 
别 在 于 非 色 散 仪器 不 用 单 色 器 。 

原子 奖 光 分 光 光 度 计 与 原子 吸收 分 光 光 度 光 度 计 在 很 多 组 件 上 是 
相同 的 ， 如 原子 化 器 〈 火 焰 和 石墨 炉 ) 用 切 光 器 及 交流 放大 器 来 消除 
原子 化 器 中 直流 发 射 信号 的 干扰 ， 检 测 需 为 光电 倍增 管 等 。 
在 原子 荧光 分 光 光 度 计 中 ， 为 了 检测 荧光 信和 号， 避免 待 测 元 素 本 
身 发 射 的 谱 线 ， 要 求 光 源 、 原 子 化 器 和 检测 器 三 者 处 于 直角 状态 ， 如 
图 5-3-2 所 示 。 在 原子 吸收 分 光 光度 计 中 ， 这 三 者 处 于 一 条 直线 上 。 












































火焰 ( 顶 视 ) 










光电 倍增 管 





电源 ( 调制 ) 


a) 

















b) 
图 5352 原子 荧光 分 光 光 度 计 示意 图 
a) 非 色 散 型 b) 色散 型 





1. 光源 

可 用 连续 光源 或 锐 线 光源 。 常 用 的 连续 光源 是 握 弧 灯 ， 常 用 的 锐 
线 光源 是 高 强度 空心 阴极 灯 、 无 极 放 电灯 、 激 光 等 。 连 续 光 源 稳定 、 
操作 简便 、 本 人 诈 长 ， 能 用 于 多 元 素 同 时 分 析 ， 但 检 出 限 较 差 。 锐 线 光 
源 辐 射 强度 高 、 稳 定 ， 可 得 到 更 好 的 检 出 限 。 
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(1) 高 强度 空心 阴极 灯 ”高 强度 空心 阴极 灯 的 特点 是 在 普通 空 极 
阴极 灯 中 ， 加 上 一 对 辅助 电极 。 辅 助 电极 的 作用 是 产生 第 二 次 放电 ， 
从 而 大 大 提高 金属 元 素 的 共振 线 强 度 〈 对 其 他 谱 线 的 强度 增加 不 大 ) 。 

(2) 无 极 放电 灯 无 极 放电 灯 比 高 强度 空心 阴极 灯 的 亮度 高 、 自 
吸 小 、 寿 命 长 ， 特 别 适用 于 在 短波 区 内 有 共振 线 的 易 挥发 元 素 的 测定 。 

2. 原子 化 器 

原子 荧光 分 光 光 度 计 对 原子 化 器 的 要 求 主要 是 : 原子 化 效率 高 ， 
儿 灭 性 低 ， 背 景 辐射 弱 ， 稳 定性 好 ， 操 作 简 单 。 原 子 荧光 分 光 光 度 计 
常用 的 原子 化 器 与 原子 吸收 分 光 光 度 计 所 用 的 相同 。 

3. 光学 系统 

光学 系统 的 作用 是 充分 利用 激发 光源 的 能 量 和 接收 有 用 的 荧光 信 
号 ， 减 少 和 除去 杂 散 光 。 色 散 系统 对 分 辨 能 力 要 求 不 高 ， 但 要 求 有 较 
大 的 集 光 本 领 。 常 用 的 色散 元 件 是 光栅 。 非 色散 型 仪器 的 滤 光 器 用 来 
分 离 分 析 线 和 邻近 谱 线 ， 降 低 背 景 。 非 色散 型 仪器 的 优点 是 照明 立体 
角 大 、 光 谱 通 带宽 、 集 光 本 领 大 、 菊 光 信 号 强度 大 、 仪 器 结构 简单 、 
操作 方便 ， 缺 点 是 散射 光 的 影响 大 。 

4. 检测 器 

色散 型 原子 欧 光 分 光 光 度 计 采 用 光电 倍增 管 ， 非 色散 型 常用 日 言 
光电 倍增 管 。 在 多 元 素 原 子 荧 光 分 光 光 度 分 析 仪 中 ， 也 用 光 导 摄像 
管 、 析 像 管 作 检测 器 。 检 测 器 与 激发 光束 成 直角 配置 ， 以 避免 激发 光 
源 对 检测 原子 荧光 信号 的 影响 。 

三 、 定 量 分 析 方 法 

在 一 定 试验 条 件 下 ， 当 原子 浓度 十 分 稀薄 ， 激 发 光 强 度 一 定时 ， 
英 光 强度 下 与 溶液 中 待 测 元 素 的 浓度 < 成 正比 ， 即 

下 = Kc(KK 为 常数 ) (5-3-5) 

式 (5-3-5) 为 原子 荧光 定量 分 析 的 基本 关系 式 。 原 子 菊 光 分 光 光 
度 分 析 的 定量 测量 ， 一 般 采 用 标准 曲线 法 和 标准 加 入 法 。 标 准 曲线 法 
最 常用 ， 即 配制 一 系列 浓度 的 标准 溶液 ， 测 量 其 荧光 强度 ， 以 荧光 强 
度 为 纵 坐 标 ， 以 浓度 为 横 坐 标 绘制 标准 曲线 ， 然 后 在 相同 的 条 件 下 ， 
测量 试 液 的 荧光 强度 ， 由 标准 曲线 上 查 得 试 液 的 浓度 。 
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四 、 原 子 荧光 分 光 光 度 分 析 中 的 干扰 及 其 消除 方法 

原子 奕 光 的 主要 干扰 是 狸 灭 效应 。 这 种 干扰 可 采用 减少 溶液 中 其 
他 干扰 离子 浓度 的 方法 来 避免 。 其 他 干扰 因素 如 光谱 干扰 、 化 学 干 
扰 、 物 理 干扰 等 与 原子 吸收 光谱 法 相似 。 

在 原子 荧光 分 光 光 度 法 中 ， 由 于 光源 的 强度 比 奖 光 强 度 高 几 个 数 
量 级 ， 因 此 散射 光 可 产生 较 大 的 正 干扰 。 减 少 散射 干扰 的 方法 主要 是 
减少 散射 微粒 。 采 用 预 混 火焰 、 增 高 火焰 观测 高 度 和 火焰 温度 ， 或 使 
用 高 挥发 性 的 涂 剂 等 ， 均 可 以 减少 散射 微粒 。 也 可 采用 扣除 散射 光 背 
景 的 方法 消除 其 干扰 。 

五 、 毛 化物 发 生 法 在 原子 吸收 分 光 光 度 分 析 和 原子 英 光 

分 光 光 度 分 析 中 的 应 用 

氧化 物 发 生 法 是 在 一 定 条 件 下 将 待 测 元 素 化 合 物 转化 成 挥发 性 氢 
化 物 并 与 基体 分 离 ， 通 过 测定 生成 的 氧化 物 来 求 得 试 样 中 待 测 元 素 含 
量 的 一 种 方法 。 氢 化物 发 生 法 的 主要 特点 是 实现 了 气体 进 样 ， 使 得 进 
样 效率 由 气动 雾 化 的 低 于 5% 提高 到 几乎 100% 。 气 相 氧化 物 的 易 解 离 
性 使 得 原子 化 效率 也 大 大 提高 ， 从 而 极 大 地 改善 了 测定 的 检 出 限 与 精 
密度 ， 并 使 被 测 元 素 生 成 氢化 物 ， 与 大 量 基体 元 素 相 分 离 ， 检 测 时 几 
乎 无 基体 光谱 干扰 。 随 着 新 的 更 为 有 效 的 氧化 物 发 生 手 段 以 及 与 其 他 
分 离 富 集 技术 的 联 用 ,氧化 物 发 生 法 已 在 原子 吸收 、 原 子 发 射 及 原子 
荧光 等 原子 光谱 分 析 中 得 到 广泛 的 应 用 。 

氧化 物 发 生 法 主要 用 于 易 形 成 氧化 物 的 金属 ， 如 砷 、 碎 、 饼 、 三 、 
镜 、 锡 、 错 和 铅 等 。 

氧化 物 发 生 法 是 以 强 还 原 剂 硼 氢 化 钠 (或 硼 氧化 钾 ) 在 酸性 介 
中 与 待 测 元 素 反应 ， 生 成 气态 的 氢化 物 后 ， 再 引入 原子 化 器 中 进 
分 析 。 
硼 氢 化 钠 (或 硼 氧化 钾 ) 在 弱 碱 性 溶液 中 易于 保存 ， 使 用 方便 ， 
反应 速度 快 ， 且 很 容易 地 将 待 测 元 素 转化 为 气体 ， 所 以 在 原子 吸收 分 
光 光 度 法 和 原子 荧光 分 光 光 度 法 中 得 到 广泛 的 应 用 。 

六 、 原 子 荧 光 分 光 光 度 法 的 特点 

1) 高 灵敏 度 、 低 检 出 限 : 特别 是 对 Cd、Zn 等 元 素 有 相当 低 的 检 
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出 限 ，Cd 的 检 出 限 可 达 0. 001ng/em? ，Zn 的 检 出 限 为 0.04ng/cm?。 由 
于 原子 荧光 的 辐射 强度 与 激发 光源 的 强度 成 比例 ， 因 此 采用 新 的 高 强 
度 光 源 可 进一步 降低 其 检 出 限 。 

2) 谱 线 简单 、 干 扰 少 。 

3) 分 析 校 准 曲线 线性 范围 宽 ， 可 达 3 ~5 个 数量 级 。 

4) 多 元 素 同 时 测定 。 
虽然 原子 荧光 分 光 光 度 法 有 许多 优点 ,但 是 由 于 荧光 猴 灭 效应 ， 
以 致 在 测定 复杂 基体 的 试 样 及 高 含量 样品 时 ， 尚 有 一 定 的 困难 。 此 
外 ， 散 射 光 的 干扰 也 是 原子 荧光 分 光 光 度 分 析 中 的 一 个 麻烦 问题 。 因 
此 ， 原 子 荧光 分 光 光 度 法 在 应 用 方面 不 及 原子 吸收 分 光 光 度 法 和 原子 
发 射 分 光 光 度 法 广泛 ， 但 可 作为 这 两 种 方法 的 补充 。 

七 、 原 子 荧光 分 光 光 度 分 析 方 法 

仪器 的 厂家 不 同 、 型 号 不 同 ， 即 使 同型 号 的 仪器 性 能 也 各 不 相 
同 ， 造 成 仪器 的 设置 条 件 不 统一 ， 甚 至 酸度 、 还 原 剂 的 条 件 也 不 
尽 相同 ， 所 以 有 关 标 准 以 及 各 种 文献 资料 介绍 的 方法 中 的 仪器 条 
件 以 及 其 他 参数 (如 还 原 剂 浓度 ) 均 无 太 大 的 参考 价值 。 这 些 条 
件 参 数 应 以 仪器 厂家 提供 的 参数 为 准 。 有 关 标 准 以 及 各 种 文献 资 
料 中 有 价值 的 是 样品 的 处 理 方法 、 试 剂 的 配制 方法 、 干 扰 的 消除 
方法 等 内 容 。 

八 、 影 响 原 子 荧光 分 光 光 度 分 析 的 主要 因素 及 注意 事项 

影响 分 析 结 果 的 因素 很 多 ， 主 要 的 因素 包括 仪器 条 件 、 外 部 因 
素 、 分 析 方 法 等 几 方面 。 

1. 仪器 条 件 参 数 

光电 倍增 管 负 高 压 、 灯 电流 、 原 子 化 器 温度 、 原 子 化 器 高 度 、 载 
气流 量 、 屏 菩 气 流量 、 读 数 时 间 、 延 迟 时 间 等 是 所 有 原子 荧光 分 光 光 
度 仪 器 共性 的 东西 。 它 们 对 测量 都 有 着 一 定 的 影响 。 

(1) 光电 倍增 管 负 高 压 (PMT) “光电 倍增 管 负 高 压 是 指 加 于 光 
电 倍增 管 两 端的 电压 。 光 电 倍 增 管 是 原子 光谱 仪器 的 光电 检测 器 。 光 
电 倍增 管 的 作用 是 把 光 信 号 转换 成 电信 号 ， 并 通过 放大 电路 将 信号 放 
大 。 放 大 倍数 与 加 在 光电 倍增 管 两 端的 电压 〈 负 高 压 ) 有 关 。 在 一 定 
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范围 内 ， 负 高 压 与 荧光 信号 (荧光 强度 1) 成 了 


负 高 压 越 大 ， 放 大 倍数 越 大 ， 但 同时 暗 
压 过 高 或 过 低 ， 信 号 强度 值 都 不 稳定 。 试 验 表明 ， 负 高 压 为 200 ~ 


350V 时 ， 检 出 信号/ 





E 比 ， 如 图 5-3-3 所 示 。 


电流 等 噪声 也 相应 增 大 。 负 高 





ac 是 . 
月 是 





在 满足 分 析 要 求 的 前 担 下， 尽量 不 要 将 光 














信号 相对 强度 最 好 ， 如 图 5-3-4 所 示 。 因 此 ， 
有 倍增 管 的 负 高 压 设置 得 








太 高 。 
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图 5-33 奖 光 强度 与 图 5-3-4 


负 高 压 的 关系 


(2) 灯 电 流 








供 昌 


定 范围 内 ， 随 着 灯 








| 
S500V 
-HV 


光电 倍增 管 的 信 品 比 
(SAN) 与 负 高 压 的 关系 


























原子 荧光 光谱 仪 激发 光源 的 供 














色 电 源 采 用 集束 脉冲 





方式 ， 以 脉冲 灯 电 流 的 大 小 决定 激发 光源 发 身 
电流 的 增加 ， 荧 光 强 度 增 大 。 但 灯 电 流 过 大 ， 会 发 





时 强度 的 大 小 。 在 一 





























生 自 吸 现象 ， 而 





噪声 也 会 增 大 ， 同 时 为 











足 检 测 条 件 的 情况 


流 ， 以 延长 灯 的 寿命 。 双 阴极 灯 的 主 、 则 
通常 情况 下 ， 当 辅 











度 ， 使 用 时 应 引起 


电流 时 ， 灯 的 激发 








来 灯 实 际 上 是 阳极 采 灯 。 汞 灯 灯 上 


的 寿命 缩短 。 


因此 ， 在 能 满 








三 朋 





下 ,应 尽 
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注意 。 在 
强度 较 佳 。 








阴极 





采用 低 电流 ， 同 时 不 要 超过 最 大 使 用 
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已 











电流 配 比 影响 其 激发 强 

















B 


月 极 电流 略 小 于 主 阴 极 





电流 不 宜 过 高 ,适宜 范围 为 


15 ~50mA。 录 灯 易 受 外 界 因 素 (如 温度 ) 的 影响 。 


不 同 元 素 灯 的 类 


所 示 。 























(3) 原子 化 器 温度 


电流 与 奖 光 强度 的 关系 不 尽 相 同 ， 如 图 5-3-5 


原子 化 器 温度 是 指 石英 炉 世 内 的 温度 ， 即 预 
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图 53-5 ”不同 元 素 灯 的 灯 电 流 与 疾 光 强度 的 关系 




















加 热 温 度 。 当 氧化 物 通过 石英 炉 芯 进入 毛 氧 火焰 原子 化 之 前 ， 适 当 
的 预 加 热 温 度 ， 可 以 提高 原子 化 效率 ， 减 少 狗 灭 效应 和 气相 干扰 。 
石英 炉 芯 内 的 温度 为 200% ， 即 预 加 热 温 度 为 200% 。 原 子 化 器 温度 
不 同 于 原子 化 温度 〈( 即 毛 氧 火焰 温度 ) ， 毛 氧 火 焰 温 度 大 约 在 780%C 
左右 。 

(4) 原子 化 器 高 度 ”原子 荧光 光谱 仪 的 原子 化 器 高 度 是 指 原子 化 
器 顶端 到 透镜 中 心 水 平 线 的 垂直 距离 ， 如 图 5-3-6 所 示 。 其 指示 的 高 
度数 值 武大 ， 原 子 化 器 高 度 越 低 ， 氧 氧 火焰 的 位 置 越 低 。 

(5) 载 气 、 屏 蔽 气流 速 的 确定 “样品 与 硼 所 化 钾 反 应 后 生成 的 气 
态 氧 化 物 是 由 载 气 携带 至 原子 化 器 的 ， 因 此 载 气流 速 对 样品 的 检 出 信 
号 具有 重要 作用 。 从 实测 的 载 气 流速 与 检 出 信号 相对 强度 的 关系 可 
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氨氮 火焰 及 原子 
燕 气 分 布 示意 图 

















图 5-3-6 氢气 火焰 的 高 度 示意 图 
注 : h 为 原子 化 器 高 度 。 


知 ， 较 小 的 载 气流 速 有 利于 信号 强度 的 增强 。 但 载 气流 速 过 小 不 利于 
氢 - 氧 烙 的 稳定 ， 也 难以 迅速 地 将 氧化 物 带 入 石英 炉 ， 测 量 的 重 现 性 
差 。 过 大 的 载 气流 量 会 使 原子 燕 气 被 稀释 ， 测 量 的 荧光 信号 降低 ; 过 
大 的 载 气流 量 还 可 能 导致 氨 氛 火炮 被 冲 断 ， 无 法 形成 毛毛 火焰 ， 使 测 
量 没有 信号 。 当 屏蔽 气流 量 小 时 ， 氧 氧 火焰 粗大 ， 信 号 不 稳定 ; 当 屏 
蔽 气流 量 大 时 ， 氨 氢 火 焰 细 长 ， “| 
肖 号 不 稳定 目 灵敏度 降低 。 
(6) 读数 时 间 、 延 迟 时 间 
读数 时 间 [4(7)] 是 指 测量 
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采样 的 时 间 ， 即 元 素 灯 以 事先 ” 
设 定 的 灯 电 流 发 光照 射 原子 蒸 
气 ， 使 之 产生 荧光 的 整个 过 程 。 
操作 者 可 根据 屏幕 上 7 -7 关系 Er 
| 线 的 形状 来 确定 读数 时 间 。 | 1 | 
该 时 间 与 蠕动 (注射 ) 泵 的 泵 多 

速 、 还 原 剂 的 浓度 、 进 样 体积 ”图 5 另 ”读数 时 间 、 延 迟 时 间 
等 有 关 。 读 数 时 间 的 确定 非常 与 荧光 强度 的 关系 
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延迟 时 间 [xd) ] 


重要 ， 当 用 峰 面 积 积分 计算 时 ， 以 将 整个 峰 形 全 部 采 入 为 最 佳 。 











是 指 样品 与 还 原 剂 开始 反应 后 ,产生 的 氧化 物 














进入 原子 化 器 需要 一 个 过 程 ， 其 所 用 时 间 即 为 延迟 时 间 。 延 迟 时 间 设 














滞后 ， 损 失 测量 信和 号 ; 
加 空白 噪声 。 
2. 外 部 因素 











告 准 确 ， 可 以 有 效 地 延长 灯 的 使 用 寿命 ， 并 减少 空 自 噪声 。 
在 读数 时 间 固定 的 情况 下 ， 若 延迟 时 间 过 长 ， 则 会 导致 读数 采样 




















若 延 迟 时 间 过 短 ， 则 会 减少 灯 的 使 用 寿命 ， 增 





(1) 工作 环境 条 件 


1) 工作 温度 : 15 


~30Y 。 


2) 相对 湿度 : 小 于 或 等 于 75% 。 
3) 电源 : 220V+22V，50Hz 或 110V +11V,，60Hz。 电 源 要 良好 
地 接地 ， 周 围 无 强 磁场 和 大 功率 用 电 设 备 ， 室 内 无 腐蚀 性 气体 。 








(2) 试验 条 件 








1) 氧气: 纯度 不 小 于 99. 99% ， 配 备 氮气 减 压 表 。 


2) 硼 氢 化 钠 〈 钾 














) : 质量 分 数 在 95% 以 上 。 


3) 盐酸 、 硝 酸 等 : 优 级 纯 以 上 。 

4) 纯净 水 : 18MQ。 

5) 器 四 : 要 经 过 技术 监督 部 门 的 校准 鉴定 。 
九 、 原 子 荧光 分 光 光 度 分 析 中 的 注意 事项 
1. 试剂 的 纯度 及 配制 方法 



























































(1) 水 建议 使 用 18MQ 以 上 的 纯净 水 。 





(2) 酸 在 盐酸 、 








硝酸 等 酸 中 常 含 有 杂质 〈 砷 、 东 、 铅 等 ) ， 因 




















此 试验 中 必须 采用 较 高 纯度 的 酸 。 在 试验 之 前 必须 认真 挑选 ， 可 将 待 








使 用 的 酸 按 标 准 空 白 的 酸度 在 仪器 上 进行 测试 。 应 挑选 较 低 欧 光 强 度 
值 的 酸 ， 如 果 空 白 值 过 高 ， 则 会 影响 工作 曲线 的 线性 、 方 法 的 检 出 限 








和 测定 的 准确 度 。 





(3) 硼 氨 化 钾 ”要 求 质量 分 数 大 于 或 等 于 95% 。 硼 氢化 钾 溶 液 中 
要 含有 一 定量 的 氢 氧 化 钾 ， 是 为 了 保证 溶液 的 稳定 性 。 建 议 所 氧化 钾 
的 质量 分 数 为 0.2% ~0.5% 。 过 低 的 含量 不 能 有 效 防 止 硼 氧 化 钾 的 分 
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解 ， 而 过 高 的 含量 会 影响 氧化 还 原 反应 的 总 体 酸 度 。 配 制 后 的 硼 氢 化 
钾 溶液 应 避免 阳光 照射 ， 密 闭 保存 ， 以 免 引 起 还 原 剂 分 解 产 生 较 多 的 
气泡 ， 影 响 测 定 精度 。 硼 氧化 钾 浴 液 需 现 用 现 配 。 

(4) 样品 溶液 的 酸度 ”氧化 物 发 生 反 应 要 求 有 适宜 的 酸度 ， 盐 酸 
体积 分 数 为 2% ~5% 较为 适宜 。 

(5) 其 他 试剂 ”要 考虑 到 试剂 中 被 测 元 素 的 含量 以 及 干扰 元 素 的 




















含量 





2. 污染 
污染 是 影响 氧化 物 原 子 荧光 仪器 测量 准确 性 的 重要 因素 。 污 染 产 
生 的 原因 以 及 污染 的 种 类 很 多 ， 下 面 介 绍 几 种 主要 的 污染 。 

(1) 容 需 污染 ”实验 室 所 用 容 需 (如 容量 瓶 、 烧 杯 、 比 色 管 、 移 
液 管 等 ) 由 于 曾经 盛装 过 某 种 物质 而 未 清洗 干净 造成 污染 ， 还 有 洗 ;# 
的 器 严 长 时 间 放 置 而 吸附 了 空气 中 的 污染 物 而 造成 污染 。 容 易 造 成 污 
染 的 元 素 有 求 、 砷 、 铅 、 锌 等 。 

解决 办 法 : 玻璃 器 严 要 在 体积 分 数 为 5% 以 上 的 硝酸 溶液 中 浸泡 
24h 以 上 ,使 用 前 先 用 自来水 冲洗 ， 再 用 纯净 水 冲冲 洗 干 净 。 污 染 严 
重 的 器 严 可 考虑 采用 超声 清洗 、 用 氧化 性 强 的 洲 剂 清洗 、 加 热 清 洗 等 
手段 。 不 论 是 什么 器 血 ， 用 前 都 要 清洗 。 

(2) 试剂 污染 ”由 于 使 用 、 保 存 不 当 ， 而 造成 外 界 的 污染 物 进入 
试剂 中 。 
解决 办 法 : 在 用 移 液 管 吸 取 试 剂 前 ， 要 把 移 液 管 清洗 干净 并 保持 
于 燥 ， 盛 放 试 剂 的 器 严 用 完 要 即刻 密封 好 。 盛 放 试剂 的 容器 本 身 的 材 
质 应 不 含 污 染 物 或 不 易 溶出 污染 物 。 

(3) 环境 污染 ”室内 空气 、 水 源 等 被 污染 。 由 于 样品 、 试 剂 存放 
不 当 或 长 期 积累 而 造成 试验 环境 的 污染 。 

解决 办 法 : 平时 注意 实验 室 的 通风 ， 实 验 室 应 保持 清洁 ， 不 存放 
易 污染 、 挥 发 性 强 的 物质 ， 已 经 造成 污染 的 可 以 请 有 关 专 家 进行 处 
理 。 建 议 在 污染 物 未 清理 干净 的 情况 下 更 换 实 验 室 房间 。 

(4) 仪器 使 用 中 产生 的 污染 ”氧化 物 原子 荧光 仪器 是 用 来 进行 痕 
量 分 析 的 仪器 ， 如 果 进 行 了 很 高 含量 的 样品 的 测试 ， 势 必 会 造成 仪器 
的 污染 。 例 如 ， 化 妆 品 、 化 工 产品 、 环 境 样品 等 ， 其 中 可 能 含有 大 量 
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某 种 被 测 元 素 或 干扰 元 素 。 

解决 办 法 : 尽量 事先 排查 样品 ， 尽 量 在 未 上 机 测试 前 把 样品 稀 
释 。 若 已 发 生 污染 ， 则 要 停止 测试 ， 立 即 清洗 反应 系统 的 管道 、 原 子 
化 器 等 。 

(5) 管 路 污染 ”高 浓度 样品 要 事先 稀释 ， 和 否则 管 路 污染 ， 很 难 清 
洗 ， 尤其 是 测 录 时 。 

3. 测量 无 信号 或 信号 异常 (所 有 曲线 测量 值 很 小 ) 

1) 仪器 电路 故障 。 判 断 方 法 : 在 灯 能 量 显示 处 反射 ， 若 有 能 量 
带 变化 ， 则 说 明 仪器 电路 正常 否则， 仪器 电路 不 正常 。 

2) 反应 系统 故障 。 管 道 堵 、 漏 ， 水 封 无 水 ， 未 进 或 进 不 足 样 品 
和 还 原 剂 〈 检 查 进 样 管 路 ) ， 氢 化物 未 进入 原子 化 器 。 

3) 未 形成 毛 氧 火焰 。 还 原 剂 不 是 现 配 的 ， 还 原 剂 浓 度 、 酸 度 不 
满足 要 求 ， 产 生 的 氧气 量 太 少 ， 点 火炉 丝 位 置 与 石英 炉 芯 的 出 口 相 
距 远 。 

4) 反应 条 件 不 正确 。 

十 、 测 量 误差 产生 的 原因 

1. 样品 处 理 的 原因 

样品 在 采样 、 储 存 过 程 中 存在 问题 。 在 样品 处 理 过 程 中 ， 由 于 方 
法 不 当 ， 造 成 测量 元 素 损 失 ， 导 致 回收 率 偏 低 ; 在 样品 处 理 过 程 中 ， 
由 于 环境 和 器 严 污 染 ， 导 致 回收 率 偏 高 ;在 样品 处 理 过 程 中 ， 所 用 试 
剂 含 有 较 多 的 被 测 元 素 ; 样品 空白 处 理 不 好 等 。 

2. 测量 溶液 的 介质 条 件 与 标准 溶液 的 介质 条 件 不 一 致 

介质 不 一 样 ， 氧 化 物 的 产生 效率 也 就 不 一 样 。 未 知 样品 中 干扰 元 
素 的 存在 ， 可 能 产生 正和 干扰 或 负 于 扰 ， 导 致 测量 偏差 。 

3. 储备 液 保 存 不 当 

储备 液 保 存 不 当 ， 使 含量 偏 低 ; 标准 溶液 配制 有 误 ; 标准 溶液 受 
污染 。 

4. 工作 曲线 线性 和 截 距 不 好 
待 测量 溶液 中 未 知 元 素 的 浓度 不 在 工作 曲线 的 范围 内 ; 或 待 测量 
溶液 中 未 知 元 素 的 浓度 虽 在 工作 曲线 的 范围 内 ,但 标准 系列 的 范围 太 
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大 ， 曲 线 拟 合 后 低 (或 高 ) 浓度 点 的 偏差 较 大 ， 如 果 待 测量 溶液 中 未 
知 元 素 的 浓度 在 低 (或 高 ) 浓度 点 附近 ， 就 很 容易 造成 测量 误差 偏 大 。 

5. 灯 漂 移 
由 于 长 时 间 工 作 ， 灯 会 产生 漂移 ， 使 空白 和 工作 曲线 发 生变 化 ， 
产生 测量 偏差 。 
6. 测量 时 稳定 性 差 
测量 不 稳 ， 有 两 种 现象 ， 即 漂移 和 波动 

(1) 漂移 

1) 热 漂移 : 电子 元 器 件 未 达到 热平衡 ; 点火 时 间 短 ， 原 子 化 器 
温度 未 达到 平衡 。 

解决 方案 点 火 预 热 15 ~20min。 

2) 灯 漂 移 ， 特 别 是 条 灯 。 

解决 方案 : 用 大 电流 空 起 动 预 热 ， 用 小 电流 实测 。 

3) 泵 管 疲劳 引起 漂移 进 样 量 逐 渐 减 少 。 

解决 方案 : 调节 好 泵 的 压力 ， 更 换 新 泵 管 。 

(2) 波动 

1) 仪器 波动 大 : 电路 噪声 大 、 灯 波动 大 。 

2) 光路 调节 不 好 。 

3) 氧化 反应 系统 故障 。 

4) 氧化 物 在 传输 过 程 中 堵塞 或 泄漏 。 

5) 气 路 系统 泄漏 。 

6) 管道 、 气 液 分 离 器 、 原 子 化 器 污染 。 

十 一 、 原 子 荧光 分 光 光 度 分 析 样 品 的 处 理 技术 

样品 预 处 理 的 方法 有 许多 种 ， 但 没有 一 种 方法 是 万 能 的 。 不 同 的 
样品 或 同一 样品 中 不 同 的 被 测 组 分 ， 需 要 采用 不 同 的 方法 处 理 ; 在 不 
同 的 环境 条 件 下 ， 也 要 采用 不 同 的 方法 。 样 品 预 处 理 的 方法 主要 有 二 
灰 化 法 和 湿 消 化 法 。 

预 处 理 方法 选择 的 主要 依据 就 是 要 保证 待 测 组 分 的 回收 率 符合 要 
求 ， 在 此 基础 上 ,兼顾 快速 、 操 作 简便 、 成 本 低 、 污 染 小 的 方法 (这 
点 至 关 重 要 )。 
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第 四 节 ”气相 色谱 法 


一 、 概 述 
1. 色谱 法 





色谱 法 是 一 种 分 离 技术 ， 始 创 于 20 世纪 初 。 随 着 色谱 技术 的 发 


展 ， 将 色谱 分 离 技术 与 适当 的 检测 手段 结合 起 来 用 于 分 析 化 学 领域 ， 


就 构成 了 一 种 新 的 分 析 手 段 一 一 色谱 分 析 法 。 作 为 一 种 分 离 手 段 ， 
谱 分 析 法 最 大 的 特点 是 分 离 效率 高 、 分 析 速 度 快 、 分 析 灵 敏 度 高 ， 能 
把 各 种 性 质 极为 相似 的 物质 彼此 分 离 ， 然 后 加 以 检 出 和 测定 ， 是 各 种 














分 离 技术 中 效率 最 高 和 应 用 最 广 的 一 种 方法 。 











色谱 法 的 分 离 是 使 混合 物 中 各 个 组 分 在 两 相 之 
一 相 是 固定 不 动 的 ， 称 之 为 固定 相 ， 男 一 相 是 载 着 混合 物 从 国 
经 过 的 流体 ， 称 为 流动 相 。 装 有 固定 相 的 管子 称 为 色谱 村 
中 的 样品 混合 物 经 过 固定 相 时 ， 由 于 各 组 分 在 折 
致使 其 与 固定 相 作 用 的 大 小 及 强 弱 不 同 ， 不 同 组 分 在 
时 间 也 就 不 同 ， 然 后 按 先 后 不 同 的 次 序 从 固定 相 















































间 进 行 分 配 ， 其 中 





定 相 中 
E。 当 流动 相 





色 


Ly 





E 质 和 结构 上 的 差异 ， 
国定 相 中 滞留 的 
P 流 出 从 而 被 分 离 


开 。 根 据 两 相 之 间 的 分 配 原理 而 使 混合 物 分 离开 的 技术 称 为 色谱 分 离 
技术 或 色谱 法 。 目 前 ， 应 用 最 广泛 的 色谱 法 是 气相 色谱 法 和 高 效 液 相 











色谱 法 。 
2. 色谱 法 的 分 类 











色谱 法 有 多 种 类 型 ， 从 不 同 的 角度 可 以 有 不 同 的 分 类 法 。 
从 流动 相 的 存在 状态 来 分 ， 色 谱 法 分 为 气相 色谱 法 (流动 相 为 气 
体 的 色谱 法 ) 和 液 相 色谱 法 〈 流 动 相 为 液体 的 色谱 法 ) 。 从 固定 相 








存在 状态 区 分 的 话 ， 色 谱 法 可 进一步 分 为 气 - 固 




















色谱 法 ( 固 








定 相 为 固 


的 
体 


吸附 剂 )、 气 - 液 色谱 法 (固定 相 为 涂 溃 在 固体 表面 或 柱 内 壁 上 的 液 








体 ) 和 液 - 固 色谱 法 、 液 - 液 色谱 法 等 。 





从 固定 相 的 使 用 形式 来 分 ， 色谱 法 又 可 分 为 柱 色 谱 ( 固定 相 被 装 





填 在 管 柱 中 ) 、 纸 色谱 (固定 相 为 一 种 特殊 的 滤纸 ) 、 薄 层 色谱 (固体 





粉末 涂 布 在 注 玻 璃 板 上 作为 固定 相 ) 等 。 





依据 分 离 过 程 的 机 理 来 分 ， 色 谱 法 还 可 分 为 吸附 色谱 〈 利 用 吸附 
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剂 表面 对 不 同 组 分 物理 吸附 性 能 的 差异 进行 分 离 ) 、 分 配色 谱 (利用 
不 同 组 分 在 两 相 中 有 不 同 的 分 配 来 进行 分 离 )、 离 子 交换 色谱 (利用 
离子 交换 原理 进行 分 离 )、 空 间 排 阻 色谱 (也 叫 凝 胶 色谱 ， 利 用 多 孔 
性 物质 对 不 同 大 小 分 子 的 排 阻 作用 进行 分 离 ) 等 。 

气相 色谱 法 属于 柱 色 谱 法 ， 按 色谱 柱 的 粗细 ， 分 为 填充 柱 色 谱 法 
及 毛细 管 柱 色谱 法 两 种 ， 按 固定 相 的 状态 ， 可 分 为 气 - 固 色谱 法 和 和 气 - 
液 色 谱 法 ; 按 分 离 机 制 ， 又 可 分 为 吸附 色谱 法 及 分 配色 谱 法 。 在 气 - 固 
色谱 法 中 ， 国 定 相 为 吸附 剂 ， 属 于 吸附 色谱 法 ， 其 分 离 的 对 象 主要 是 
一 些 永 久 性 的 气体 和 低 沸 点 的 化 合 物 。 气 - 液 色谱 法 属于 分 配色 谱 法 ， 
固定 相 是 高 沸点 的 有 机 物 固 定 液 ， 由 于 可 供 选 择 的 固定 液 种 类 多 ， 故 
选择 性 较 好 ， 应 用 广泛 。 

3. 气相 色谱 法 的 特点 

气相 色谱 法 具有 分 离 效率 高 、 选 择 性 好 、 灵 人 敏 度 高 、 分 析 速 度 快 、 
样品 用 量 少 及 多 组 分 同时 分 析 等 特点 ， 被 广泛 应 用 于 石油 化 学 、 环 境 
监测 、 农 业 食 品 和 医药 卫生 等 领域 。 但 由 于 色谱 图 不 能 直接 给 出 定性 
结果 ， 气 相 色 谱 法 难以 直接 对 未 知 试 样 进行 定性 分 析 ， 必 须 用 已 知 纯 
物质 色谱 图 进行 对 照 分 析 。 此 外 ， 气 相 色 谱 法 不 能 直接 测定 固体 试 
样 ， 因 此 不 适用 于 热 稳定 性 差 、 挥 发 性 小 的 物质 的 分 离 分 析 。 

二 、 基 本 原理 

1. 分 离 原 理 

气相 色谱 分 析 法 之 所 以 分 离 效 能 高 、 分 析 速 度 快 ， 与 其 分 离 原 理 
有 关 ， 基 于 不 同 物 质 在 两 相间 具有 不 同 的 分 配 系数 (或 吸附 能 力 ) 。 
当 两 相 做 相对 运动 时 ， 试 样 中 的 各 组 分 就 在 两 相 中 进行 反复 多 次 的 分 
配 或 吸附 ， 使 得 各 组 分 产生 很 大 的 分 离 效果 而 彼此 分 离 。 

气 - 固 色谱 分 析 中 的 固定 相 是 吸附 剂 颗粒 ， 当 试 样 由 载 气 携 带 进入 
色谱 柱 时 ， 立 即 被 吸附 剂 所 吸附 。 由 于 载 气 不 断 流 过 ， 吸 附着 的 被 测 
组 分 就 会 被 洗 脱 下 来 。 这 种 洗 脱 下 来 的 现象 称 为 脱 附 。 脱 附 下 来 的 组 
分 随 着 载 气 继续 前 行 时 ， 又 可 被 前 面 的 吸附 剂 所 吸附 。 随 着 载 气 的 流 
动 ， 被 测 组 分 在 吸附 剂 表面 进行 上 述 反复 的 物理 吸附 、 脱 附 过 程 。 由 
于 被 测 物质 中 各 个 组 分 的 性 质 不 同 ， 它 们 在 吸附 剂 上 的 吸附 能 力也 就 
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不 同 ， 较 难 被 吸附 的 组 分 就 容易 脱 附 下 来 ， 较 快 地 前 移 ， 而 容易 被 吸 


附 的 组 分 就 不 易 被 脱 附 ， 前 移 得 就 慢 一 些 。 经 过 一 定时 间 之 后 ， 试 样 


中 的 各 个 组 分 就 彼此 被 拉 开 了 








谱 柱 Le] 
气 - 液 色谱 分 析 中 的 固定 相 
的 高 沸点 液 膜 ( 称 为 固定 液 ) 。 

















E 离 ， 即 实现 了 分 离 ， 进 而 顺序 流出 色 





是 涂 在 固体 微粒 〈 称 为 担 体 ) 表面 上 
在 气 - 液 色谱 柱 内 ， 被 测 物质 中 各 个 组 











分 的 分 离 则 基于 各 组 分 在 固定 液 中 溶解 度 或 分 配 系 数 的 不 同 。 当 载 气 
携带 被 测 物质 进入 色谱 柱 与 固定 液 接触 时 ,气相 中 的 一 部 分 被 测 组 分 
分 子 就 会 溶解 到 固定 液 中 去 。 随 着 载 气 连续 流 经 色谱 柱 ， 溶 解 在 固定 














液 中 的 被 测 组 分 会 从 固定 液 中 挥发 到 气相 中 去 。 随 着 载 气 的 流动 ， 挥 























发 到 气相 中 的 被 测 组 分 分 子 又 会 重新 溶解 在 前 面 的 固定 液 中 。 分 配 系 
数 大 的 组 分 就 较 难 挥发 ， 停 留 在 色谱 柱 中 的 时 间 就 相对 长 一 些 ， 往 前 
移动 得 也 就 慢 一 些 。 而 分 配 系 数 小 的 组 分 往 前 移动 得 就 快 一 些 ， 停 留 
在 色谱 柱 中 的 时 间 也 就 相对 短 一 些 。 经 过 一 定时 间 反 复 多 次 地 溶解 、 














挥发 、 再 溶解 、 再 挥发 的 过 程 ， 






































由 于 各 组 分 在 固定 液 中 分 配 系数 的 不 


同 ， 各 组 分 也 就 彼此 被 拉 开 了 距离 ， 即 被 分 离开 ， 顺 序 流出 色谱 柱 。 
物质 在 固定 相 和 流动 相 之 间 发 生 的 吸附 和 脱 附 (或 溶解 和 挥发 ) 

过 程 ， 叫 做 分 配 过 程 。 被 测 组 分 按 其 溶解 和 挥发 能 力 (或 吸附 和 脱 附 

能 力 ) 的 大 小 ， 以 一 定 的 比例 分 配 在 固定 相 和 流动 相 之 间 。 分 配 系数 














(或 吸附 能 力 ) 大 的 组 分 分 配给 固定 相 的 量 就 多 一 些 ， 流 动 相 中 的 量 
就 少 一 些 ; 分 配 系数 (或 吸附 能 力 ) 小 的 组 分 分 配给 固定 相 的 量 就 少 


一 些 ， 流 动 相 中 的 量 就 多 一 些 。 




















2. 色谱 流出 曲线 及 术语 


在 色谱 分 析 中 ， 以 组 分 浓度 由 检测 器 转变 为 相应 的 电信 号 为 纵 4 


标 ， 以 流出 时 间 为 横 坐 标 所 作 








[六 











的 关系 曲线 称 为 色谱 流出 曲线 或 色谱 








图 , 即 检测 器 的 响应 信号 随 着 时 间 变 化 的 曲线 ， 如 图 5-4-1 所 示 。 
在 一 定 的 进 样 量 范围 内 ,色谱 流出 曲线 遵循 正 态 分 布 。 它 是 进行 
色谱 定性 、 定 量 分 析 以 及 评价 色谱 分 离 情 况 的 依据 。 











(1) 基线 当 色谱 柱 中 只 有 











载 气 经 过 时 ， 检 测 器 相应 信号 的 记录 就 








称 为 基线 。 基 线 反 映 了 在 试验 操作 条 件 下 ， 检 测 系统 噪声 随 着 时 间 变 
化 的 情况 。 稳 定 的 基线 是 一 条 直线 。 
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了 
O'liy4 th B 
好 出 
图 5-4-1 色谱 流出 曲线 


QD 基线 漂移 : 指 基线 随时 间 定 向 地 缓慢 变化 。 
@) 基线 噪声 : 指 由 各 种 因素 所 引起 的 基线 起 伏 。 








(2) 色谱 峰 峰 高 (h) ”色谱 峰 峰 顶 到 基线 间 的 垂直 距离 叫做 色谱 








峰 峰 高 。 


(3) 保留 值 表示 试 样 中 各 组 分 在 色谱 柱 内 停 ( 滞 ) 留 的 时 间或 
将 组 分 带 出 色谱 柱 所 需 流动 相 的 体积 ， 常 用 时 间或 相应 的 载 气体 积 

















表示 。 


被 分 离 组 分 在 色谱 柱 中 的 停 ( 清 ) 留 时 间 主 要 取决 于 它 在 两 相间 
的 分 配 过 程 ， 因 而 保留 值 是 由 色谱 分 离 过 程 中 的 热力 学 因素 所 控制 
的 。 在 一 定 的 固定 相 和 操作 条 件 下 ， 任 何 一 种 物质 都 有 其 确定 的 保留 








值 。 保留 值 是 色谱 定性 分 析 的 参数 。 
1) 用 时 间 表示 的 保留 值 





中 保留 时 间 (ts ) : 指 待 测 组 分 自 进 样 到 色谱 柱 后 被 测 组 分 出 现 











浓度 最 大 值 时 所 经 历 的 时 间 ， 如 图 5-4-1 中 的 0'B。 








@) 死 时 间 (wy) : 指 不 被 固定 相 吸 附 或 溶解 的 气体 (如 空气 、 甲 
烷 ) 从 进 样 开始 到 色谱 柱 后 被 测 组 分 出 现 浓 度 最 大 值 时 所 经 历 的 时 
间 ， 如 图 5-4-1 中 的 0'4' 所 示 。 显 然 ， 死 时 间 正 比 于 色谱 柱 的 空隙 











体积 。 
@) 调整 (或 校正 ) 保留 时 间 (1 ) : 指 扣除 死 时 间 之 后 自 
间 ， 如 图 5-4-1 中 的 4'B， 也 即 


上 
tae = 如 一 如 











的 保留 时 
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2) 用 体积 表示 的 保留 值 

Qa 死 体积 (Vy) : 指 不 被 固定 相 吸附 或 溶解 的 气体 〈 如 空气 、 甲 
烷 ) 从 进 样 开始 到 色谱 柱 后 被 测 组 分 出 现 浓 度 最 大 值 时 所 经 历 的 体 
中， 也 指 色谱 柱 在 填充 后 柱 管内 固定 相 颗 粒 间 所 剩 留 的 空间 、 色 谱 
仪 中 管 路 和 连接 头 间 的 空间 以 及 检测 器 的 空间 总 和 。 当 后 两 项 很 小 
而 可 忽略 不 计时 ， 死 体积 可 由 死 时 间 与 色谱 柱 出 口 处 的 载 气 体积 流 
速 (mL/min) 计算 得 到 。 























= 和 
@) 保留 体积 (Vi ): 指 从 进 样 开始 到 色谱 柱 后 被 测 组 分 出 现 浓度 
最 大 值 时 所 通过 的 载 气 体积 ， 即 
Va =taF. 
载 气流 速 大 ， 保留 时 间 相 应 降低 ， 两 者 乘积 仍 为 常数 ， 因 此 Vi 
与 载 气流 速 无 关 。 
@@ 调整 (或 校正 ) 保留 体积 (成 ) : 指 扣 除 死 体积 后 的 保留 体 
积 ， 即 








VA =tF, 
且 Vi=V-Vy 
同样 ，V' 与 载 气 流速 也 无 关 。 死 体积 反映 了 色谱 柱 和 仪器 系统 的 
几何 特性 ， 与 被 测 物 的 性 质 无 关 ， 故 从 保留 体积 中 扣除 死 体积 后 将 更 
合理 地 反映 被 测 组 分 的 保留 特性 。 
(4) 相对 保留 值 (>, ) ” 指 某 组 分 2 的 调整 保留 值 与 另 一 组 分 1 
的 调整 保留 值 之 比 ， 即 



































ho) Vae) 
~ tha) Via) 
相对 保留 值 的 优点 是 : 只 要 柱 温 、 固 定 相 性 质 不 变 ， 即 使 柱 径 、 
柱 长 、 填 充 情况 及 流动 相 流 速 有 所 变化 ，, 仍 保持 不 变 ， 因 此 它 是 色 
谱 定 性 分 析 的 重要 参数 。 











(5) 区 域 宽 度 色谱 峰 区 域 宽 度 是 色谱 流出 曲线 中 的 一 个 重要 参 
数 。 从 色谱 分 离 角 度 着 眼 ， 和 希望 区 域 宽 度 越 窄 越 好 。 通 常 度量 色谱 峰 
区 域 宽 度 有 以 下 三 种 方法 : 

1) 标准 偏差 (o): 指 0.607 信 峰 高 处 色谱 峰 宽度 的 1/22， 如 图 
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5-4-1 中 的 EF 为 20。 

2) 半 峰 宽度 (Yi,, ) : 峰 高 1/2 处 色谱 峰 的 宽度 ， 如 图 5-4-1 中 的 
GH。 它 与 标准 偏差 的 关系 为 
Yi, =20 V2In2 =2. 3540 
由 于 了 ,易于 测量 ,使 用 方便 ， 所 以 常用 它 表示 区 域 宽度 。 

3) 峰 底 宽度 (7) : 过 色谱 峰 两 侧 的 转折 点 所 作 切 线 在 基线 上 的 
截 距 ， 如 图 5-4-1 中 的 J。 它 与 标准 偏差 的 关系 为 

Y=40 

利用 色谱 流出 曲线 可 以 解决 以 下 问题 : 

dg 根据 色谱 峰 的 位 置 〈 保 留 值 ) 可 以 进行 定性 检定 。 

@) 根据 色谱 峰 的 面积 或 峰 高 可 以 进行 定量 测定 。 

@ 根据 色谱 峰 的 位 置 及 其 宽度 可 以 对 色谱 柱 分 离 情况 进行 评价 。 

(6) 分 配 系数 ”在 一 定 的 柱 温 和 柱 压 下 ,组 分 在 两 相 之 间 分 配 达 
平衡 时 ， 组 分 在 固定 相 中 的 浓度 c. 与 在 流动 相 中 的 浓度 c, 之 比 称 为 分 
配 系数 ， 记 为 K， 即 

































































Cs 
开 = 二 


分 配 系数 可 以 作为 色谱 分 离 的 一 个 重要 参数 ， 但 其 与 色谱 参数 之 
间 却 没有 直接 的 联系 ， 因 而 使 用 起 来 不 大 方便 。 

(7) 分 配 比 ”在 实际 工作 中 ， 常 应 用 另外 一 个 表征 色谱 分 离 过 程 
的 参数 一 一 分 配 比 。 分 配 比 也 称 为 容量 因子 、 容 量 比 ， 以 天 表示 。 分 
配 比 是 指 在 一 定 的 柱 温和 柱 压 下 ， 组 分 在 两 相 之 间 分 配 达到 平衡 时 ， 
组 分 在 固定 相 中 的 物质 的 量 ns 与 在 流动 相 中 的 物质 的 量 n, 之 比 (或 相 
应 的 质量 比 ) ， 即 


















































m/V, V. 
式 中 《太一 一 色谱 柱 中 流动 相 的 体积 ， 即 柱 内 固定 相 颗 粒 间 的 空隙 体积 ; 
V 一 一 色谱 柱 中 国定 相 的 体积 (对 于 不 同类 型 的 色谱 分 析 ,，V. 
有 不 同 内 容 ， 在 气 - 液 色谱 分 析 中 它 为 固定 液体 积 ， 在 
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气 - 固 色谱 分 析 中 则 为 吸附 剂 表面 容量 ) 。 

也 与 太 之 比 称 为 相 比 ， 记 为 B。 它 反映 了 各 种 色谱 柱 柱 型 及 其 结 
构 的 重要 特性 。 填 充 柱 的 B 值 为 6~35， 毛 细 管 柱 的 B 值 为 50 ~ 1500。 
由 此 可 见 : 

1) 分 配 系数 是 组 分 在 两 相 中 的 浓度 之 比 ， 分 配 比 则 是 组 分 在 两 
相 中 分 配 总 量 之 比 。 它 们 都 与 组 分 及 固定 相 的 热力 学 性 质 有 关 ， 并 随 
着 柱 温 、 柱 压 的 变化 而 变化 。 

2) 分 配 系数 只 取决 于 组 分 和 两 相 性 质 ， 与 两 相 体积 无 关 。 分 配 
比 不 仅 取决 于 组 分 和 两 相 性 质 ， 而 且 与 相 比 有 关 ， 即 组 分 的 分 配 比 随 
着 固定 相 量 的 改变 而 改变 。 
3) 对 于 一 给 定 的 色谱 体系 〈 分 配 体系 ) ， 组 分 的 分 离 最 终 取决 于 
昌 分 在 每 相 中 的 相对 量 ， 而 不 是 相对 浓度 。 因 此 ， 分 配 比 是 衡量 色谱 
对 组 分 保留 能 力 的 重要 参数 。% 值 越 大 ,保留 时 间 越 长 。h 值 为 零 的 
分 ， 其 保留 时 间 即 为 死 时 间 tv。 

分 配 比 与 组 分 的 保留 时 间 的 关系 为 


了 
1 和 
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分 配 比 和 热力 学 性 质 有 关 ， 也 和 柱子 形状 及 结构 有 关 ， 可 作为 
一 根 色 谱 柱 对 某 组 分 保留 能 力 的 参数 。k 大 ， 则 保留 能 力 强 ， 保 留 时 
间 就 长 。 由 于 大 可 以 很 方便 地 由 色谱 流出 曲线 得 到 ， 因 此 分 配 比 大 要 
比分 配 系 数 天 更 常用 。 

三 、 气 相 色 谱 仪 

1. 气相 色谱 仪 的 结构 

气相 色谱 法 是 利用 气体 作为 流动 相 的 一 种 色谱 法 。 载 气 (用 来 载 
送 试 样 的 惰性 气体 ) 载 着 欲 分 离 的 试 样 通过 色谱 柱 中 的 固定 相 ， 使 试 
样 中 各 组 分 分 离 ， 然 后 分 别 检测 。 

气相 色谱 法 的 简单 流程 如 图 5-4-2 所 示 。 载 气 由 高 压 载 气 瓶 (也 
可 采用 气体 发 生 器 ) 供给 ， 经 压力 调节 器 降 压 ， 经 净化 器 脱水 及 # 
化 ， 由 气流 调节 阀 调 至 适宜 的 流量 进入 色谱 柱 ， 再 经 检测 器 流出 色谱 
仪 ， 竺 流量、 温度 及 基线 稳定 后 ， 即 可 进 样 。 液 态 样 品 用 微量 注射 器 
吸取 ， 气 态 样品 可 用 六 通 阀 或 注射 器 进 样 ， 注 入 汽化 室 使 之 汽化 ， 汽 
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a b 
Fo 
了 3 4 








图 5-4-2 气相 色谱 法 的 简单 流程 





1 一 高 压 载 气 瓶 ”2 一 压力 调节 器 (a 为 瓶 压 ，b 为 输出 压 ) 
3 一 净化 融 “4 一 气流 调节 阀 ”5 一 汽化 室 6 一 检测 需 





7 一 柱 温 箱 与 色谱 柱 ”8 一 色谱 了 














[ 作 


站 





化 了 的 样品 被 载 气 带 入 色谱 柱 。 样 品 中 各 组 分 在 固定 相 与 载 气 间 分 








配 。 由 于 各 组 分 在 两 相 中 的 分 配 系数 不 等 ， 它 们 
上 色谱 柱 。 分 配 系数 小 的 组 分 先 流出 ; 分 配 系数 大 
的 组 分 再 被 载 气 带 入 检测 器 。 检 测 需 将 各 组 分 
的 变化 。 电 压 (或 电 


顺序 依次 被 载 气 带 ! 





的 后 流出 。 流 出 色谱 村 
浓度 (或 质量 ) 的 变化 转变 为 电压 (或 电流 ) 
随时 间 的 变化 由 色谱 工作 站 记录 下 来 ， 即 得 到 色谱 图 。 利 用 色谱 
图 可 进行 定性 和 定量 分 析 。 


流 ) 















































成 ， 即 




















(1) 供 气 系统 
节 立 。 
(2) 进 样 系统 











包括 进 样 器 、 汽 化 室 。 





(3) 分 离 系 统 
(4) 检测 系统 


(5) 数据 处 理 系 统 
显然 ， 混合物 样品 能 否 被 分 离开 取决 于 色谱 村 

















包括 色谱 工作 站 。 





将 按 分 配 系 数 大 小 的 








由 图 5-4-2 可 见 ， 气 相 色 谱 分 析 用 仪器 一 般 由 五 个 基本 单元 所 组 





包括 高 压 载 气 瓶 、 压 力 调节 顺 、 净 化 顺 、 气 流 调 





包括 色谱 柱 、 色 谱 柱 箱 及 其 温度 控制 装置 。 
包括 检测 器 。 





E， 而 分 离 后 的 组 分 


能 否 被 准确 地 检测 出 来 又 取决 于 检测 咒 ， 因 此 色谱 柱 和 检测 器 是 气相 





色谱 仪 的 关键 核心 部 件 
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2. 各 系统 的 功能 

(1) 气 路 系统 气 路 系统 主要 是 指 载 气 连 续 运 行 的 密闭 管 路 。 对 
于 某 些 检测 器 ， 还 需要 使 用 一 些 辅助 气体 ， 它 们 流 经 的 管 路 也 属于 气 
路 系统 。 对 气 路 系统 的 基本 要 求 是 气 密 性 好 、 气 体 清 洁 、 气 流 稳定 。 
气 路 系统 可 分 为 单 柱 单 气 路 系统 和 双 柱 双 气 路 系统 两 类 。 双 气 路 系统 
可 以 补偿 气流 不 稳 及 固定 液 流失 对 检测 器 产生 的 干扰 ， 特 别 适 于 程序 
升温 操作 。 

气相 色谱 法 常用 的 载 气 有 氮气 、 氢 气 、 氨 气 、 和 氯气。 

(2) 进 样 系统 进 样 就 是 把 样品 定量 地 加 到 色谱 柱 柱头 上 ， 以 便 
被 流动 相 带 入 色谱 柱 中 进行 分 离 。 进 样 系统 包括 进 样 器 和 汽化 室 两 个 
部 分 。 

液体 样品 用 微量 注射 器 进 样 ， 气 体 样品 还 可 用 六 通 阀 进 样 。 六 通 
阀 是 气相 色谱 仪 的 配套 部 件 ， 使 用 时 ， 可 串 接 到 进 样 系统 的 连接 管 处 。 

汽化 室 的 作用 是 将 液体 样品 迅速 、 完 全 地 进行 汽化 。 对 汽化 室 的 
要 求 是 密封 性 好 、 体 积 小 、 热 容量 大 、 对 样品 无 催化 效应 。 简 单 的 汽 
化 室 就 是 一 段 金属 管 ， 外 套 加 热 块 。 设 计 良 好 的 汽化 室 ， 管 内 衬 有 玻 
璃 管 。 汽 化 室 的 进 样 口 用 硅 橡胶 垫 片 密封 ， 由 散热 式 压 盖 压 紧 。 

(3) 分 离 系统 ”分离 系统 包括 色谱 柱 、 色 谱 柱 箱 和 温度 控制 装置 。 

色谱 柱 可 分 为 填充 柱 和 毛细 管 柱 两 类 ， 都 是 由 柱 管 和 固定 相 构成 
的 。 柱 管 常用 普通 玻璃 、 石 英 玻 璃 或 不 锈 钢材 料 制 成 。 

普通 填充 柱 的 内 径 为 2 ~ 4mm， 柱 长 为 1 ~3m， 弯 制 成 U 形 或 螺 
旋 形 (以 利于 保温 及 减 小 体积 ) ， 内 填 固 定 相 。 毛 细 管 柱 也 叫 空心 柱 ， 
柱 内 径 为 0.1~0.5mm， 柱 长 为 153 ~30m， 最 长 可 达 300m。 固 定 液 可 直 
接 涂 渍 在 毛细 管 的 内 壁 上 ， 也 可 以 涂 渍 在 毛细 管内 壁 载体 涂 层 上 。 毛 细 
管 柱 的 突出 特点 是 : 分 析 速 度 快 ， 分 离 效能 高 ， 但 柱 容 量 低 。 因 为 填充 
柱 制 备 过 程 简单 ， 容 量 大 ， 定 量 分 析 准 确 ， 所 以 填充 柱 应 用 最 普遍 。 

在 分 离 系统 中 ,色谱 柱 箱 其 实 相 当 于 一 个 精密 的 恒温 箱 。 因 为 柱 
温 对 分 离 影 响 很 大 ， 所 以 要 求 色谱 柱 箱 温度 梯度 小 ， 保 温 性 能 好 ， 控 
温 精 度 高 ， 升 温 、 降 温 速 度 快 ， 既 能 保持 恒温 条 件 ， 也 可 以 程序 升温 ， 
以 满足 色谱 优化 分 离 的 需要 。 色 谱 柱 箱 的 温度 范围 一 般 为 室温 
至 450%C 。 
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(4) 检测 系统 ”检测 器 是 色谱 仪 的 为 一 核心 部 件 。 它 的 作用 是 将 
色谱 柱 分 离 后 的 各 个 组 分 按 其 特性 及 含量 转换 为 相应 的 电信 号 ， 以 便 
进行 定性 、 定 量 分 析 。 理 想 的 检测 顺应 该 响应 快 、 灵 敏 度 高 、 噪 声 低 、 
线性 范围 宽 、 通 用 性 强 、 对 流速 和 温度 变化 不 敏感 。 

因为 温度 变化 直接 影响 检测 器 的 灵敏 度 和 稳定 性 ， 所 以 检测 需要 
六 在 检测 室内 ， 并 由 单独 的 温度 控制 带 精 密 地 控制 其 温度 。 


























1) 检测 器 的 分 类 。 按 对 信号 记录 方式 的 不 同 ， 检 测 器 分 为 积 2 
型 和 微分 型 两 类 。 微 分 型 检测 器 是 目前 色谱 分 析 仪器 中 常用 的 一 类 检 











测 需 。 这 类 检测 器 灵敏 度 高 ， 能 够 显示 某 




















一 物理 量 随时 间 变 化 的 情 











况 ， 即 它 所 显示 的 信号 表示 在 给 定时 间 内 每 一 瞬时 通过 检测 器 的 量 ， 
所 得 色谱 图 为 峰 形 曲线 。 按 检测 原理 的 不 同 ， 检 测 器 又 分 为 浓度 型 和 





质量 型 两 类 。 其 中 ， 浓 度 型 检测 需 测 量 的 是 载 气 中 某 组 分 浓度 瞬间 昌 








变化 ， 即 检测 器 的 响应 值 和 组 分 的 浓度 成 J 








人 





子 捕 获 检测 噩 等 ;质量 型 检测 融 测 量 的 是 载 气 中 某 组 分 进入 检测 需 
速度 变化 情况 ， 即 检测 融 的 响应 值 与 单位 时 间 内 进入 检测 吉 的 组 分 上 
质量 成 正比 ， 如 氧 火焰 离子 化 检测 器 和 火焰 光度 检测 融 等 。 

2) 检测 器 的 性 能 指标 。 对 各 种 类 型 的 色谱 检测 器 的 要 求 都 是 











E 比 ， 如 热 导 池 检 测 絮 和 


Er 
er 4 








PE=3y 


应 速度 快 、 灵 敏 度 高 、 敏 感度 低 、 稳 定性 好 、 线 性 范围 宽 ， 并 以 这 些 














作为 衡量 检测 需 性 能 好 坏 的 质量 指标 。 











气相 色谱 检测 器 给 出 信号 刃 与 进入 检测 器 的 质量 mm 之 间 在 一 定 范 


围 内 成 正比 ， 即 
R= Sm 

Q 灵敏 度 S$。 检测 器 的 灵敏 度 S 是 单 
位 量 (浓度 或 质量 ) 的 物质 经 过 检测 器 时 
产生 信号 的 大 小 。 

一 定 浓度 (或 质量 ) 的 试 样 进入 检测 
器 后 ， 就 会 产生 一 定 的 响应 信号 值 R。 以 
进 样 量 0 对 检测 器 响应 信号 作 图 ， 就 可 以 
得 到 图 5-4-3 所 示 的 一 条 直线 。 直 线 的 斜 
率 就 是 检测 器 的 灵敏 度 S$。 因 此 ， 检 测 恬 
灵敏 度 就 是 响应 信号 对 进 样 量 的 变化 








人 














图 5-43 检测 需 的 
R 一 Q 关系 图 
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率 ， 即 
AR 
AQ 

图 5-4-3 中 的 0 为 最 大 允许 进 样 量 ， 超 过 此 量 时 进 样 量 与 响应 信 
号 将 不 再 呈 线 性 关系 。 
由 于 各 种 检测 器 作用 机 理 不 同 ， 因 此 灵敏 度 的 计算 式 和 量 纲 也 不 
同 。 浓 度 型 检测 器 的 灵敏 度 $. 为 

4 _Acicsho 


m 


SS 
































(5-4-1) 





式 中 = La 0 




















4 mV 数 ， 也 称 为 记录 器 灵敏 度 
nt ; 
录 纸 速度 的 倒数 (min/cm); 
让 一 一 色谱 柱 出 口 处 的 流速 (mL/min); 
进 样 量 (液体 为 mg， 气体 为 mL)。 

如 果 试 样 为 液 体 ， 则 灵敏 度 的 单位 是 mV . mLAmsg， 即 每 毫升 载 气 

中 的 lmg 试 样 在 检测 器 所 能 产生 的 响应 信号 ， 单 位 为 mV; 知 试 样 为 
气体 ， 则 灵敏 度 的 单位 是 mV . mLZmnL， 即 每 毫升 载 气 中 的 lmL 试 样 
在 检测 器 所 能 产生 的 响应 信号 ， 单 位 为 mV。 
由 式 (5-4-1) 可 见 ， 峰 面积 与 进 样 量 成 正比 ， 当 进 样 量 一 定时 ， 
峰 面 积 与 载 气流 速成 反比 。 前 者 是 色谱 定量 的 基础 ， 后 者 要 求 定量 时 
要 保持 载 气流 速 恒 定 。 

质量 型 检测 器 的 灵敏 度 5,, 为 

_00clc4 


m 
























































(5-4-2) 





式 (5-4-2) 中 各 项 的 含义 与 式 (5-4-1) 中 的 相同 ,但 是 单位 不 
完全 一 样 ， 其 中 时 间 单 位 为 s， 质 量 单位 为 g， 其 余 相同 。5;, 的 单位 与 
样品 状态 无 关 ， 篆 为 mV s/g， 即 每 秒 有 1g 样品 经 检测 吕 时 ， 记 录 需 
所 记录 的 mV 数 。 

由 式 (5-4-2) 可 知 ， 峰 面积 与 进 样 量 成 正比 ， 当 进 样 量 一 定时 ， 
峰 面 积 与 载 气流 速 无 关 。 质 量 型 检测 需 的 响应 信号 取决 于 单位 时 间 内 
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进入 检测 天 的 某 组 分 的 量 。 浓 度 型 检测 需 与 质量 型 检测 器 之 所 以 有 这 
样 的 差别 ， 主 要 是 由 于 前 者 对 载 气 有 影响 ， 而 后 者 对 载 气 没有 影响 。 
因此 ， 其 影响 取决 于 单位 时 间 内 进入 检测 器 某 组 分 的 量 。 

@) 检测 限 刀 。 检 测 限 是 指 检测 器 信号 等 于 3 倍 噪声 时 ， 单 位 体积 
载 气 带 入 检测 器 的 最 小 质量 (浓度 型 检测 融 检 出 限 的 单位 为 mg/ mL) 
或 单位 时 间 进 入 检测 器 的 最 小 质量 ( 质量 型 检测 器 检 出 限 的 单位 为 
8/s) 。 通 常 认为 恰 能 鉴别 的 响应 信号 至 少 应 等 于 检测 器 噪声 的 3 倍 。 

车 检测 限 以 D 表示 ， 则 可 定义 为 


3N 
D=™ (5-4-3) 


式 中 一 一 检测 器 的 噪声 ， 指 无 样品 进入 检测 器 时 ， 由 于 各 种 仪器 
自身 原因 或 工作 条 件 等 偶然 因素 所 引起 的 基线 在 短 时 间 
内 的 波动 ， 以 基线 起 伏 - 峰 对 峰 (波峰 到 波 谷 ) 的 最 大 距 
离 表 示 (单位 为 mV 或 mA); 
5 一 一 检测 右 的 灵敏 度 。 一 般 说 来 ,，D 值 越 小 ， 检 出 限 越 低 ， 说 
明 仪 器 越 敏感 。 
@ 最 小 检测 量 0&,。 最 小 检测 量 是 指 检 测 器 恰 能 产生 与 噪声 相 鉴 
别 的 信号 时 所 需 进 入 色谱 柱 的 最 小 质量 (或 最 小 浓度 ) 。 
对 于 质量 型 检测 器 而 言 ， 其 最 小 检测 量 0 为 
3NY 































































































Qa = =1.065Y,,D (5-4-4) 
对 于 浓度 型 检测 器 言 ， 其 最 小 检测 量 OR& 为 
3NJI 
Qan = =1.065Y,, FD (5-4-5) 


式 中 Yi 一 一 半 峰 宽 (min 或 s); 
DD 一 一 检测 限 (mg/ mL 或 g/s); 
5 一 一 灵敏 度 ; 
N 一 一 检测 器 的 噪声 (mV 或 mA); 
一 一 色谱 柱 出 口 处 载 气 的 流速 (mL/min)。 
至 此 可 见 ，Q&n 与 检测 器 的 检测 限 成 正比 ， 但 又 不 同 于 检测 限 ， 
区 别 在 于 Qi 不 仅 与 检测 器 的 性 能 有 关 ， 而 且 与 柱 效 率 及 操作 条 件 有 
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关 。 所 得 色谱 峰 的 半 宽 度 越 罕 ，Q@A 就 越 小 。 


网 响应 速度 。 响 应 速度 是 1 





求 检测 器 能 迅速 和 真实 地 反映 通 
响应 速度 快 。 
能 小 ， 一 般 都 小 于 1s， 





为 此 ， 检 钢 


























器 的 死 体 积 要 小 ， 





指 检测 需 跟 踪 组 分 浓度 变化 的 速度 。 
过 它 的 物质 的 浓度 变化 情况 ， 即 要 求 
电路 系统 的 滞后 现象 尽 可 
同时 记录 仪 的 全 行程 时 间 也 要 小 。 响 应 速度 





要 


快 ， 可 以 提高 快速 分 析 中 出 峰 的 可 靠 性 和 准确 性 ， 和 否则 ， 色 谱 峰 形 失 


a 


ER 




















压 的 波动 , ， 
声 (N), 单 


对 原点 产生 上 
声 与 漂移 都 应 该 很 小 ， 它 们 



































难于 准确 定量 。 
(3) 噪声 和 漂移 。 在 没有 样品 进入 检测 器 的 情况 下 ， 检 测 器 本 身 及 
固定 液 流失 ， 橡 胶 隔 垫 流失 ， 载 气 、 温 度 、 电 
起 伏 的 信号 ， 称 为 品 


其 他 操作 条 件 〈 如 柱 内 
局 气 等 因素 ) 使 基线 在 短 时 间 内 发 4 
保 声 是 检测 器 的 本 底 信和 号。 基线 在 一 定时 间 内 
偏离 称 为 漂移 (d) ， 单 位 为 mV/h。 良 好 的 检测 顺 的 品 
反映 了 检测 天 的 稳定 状况 。 














位 为 mV。 





























































































































@ 线性 范围 。 线 性 范围 是 指 被 测 物质 的 量 与 检测 器 响应 信号 之 间 
呈 线 性 关系 的 范围 ， 用 最 大 允许 进 样 量 与 最 小 检 出 量 的 比值 来 表示 。 
线性 范围 与 定量 分 析 有 密切 的 关系 。 这 个 范围 越 大 ， 越 有 利于 准确 定 
量 。 常 用 检测 器 的 主要 性 能 见 表 5-4-1。 
表 5-4-1 常用 检测 器 的 主要 性 能 
检测 器 类 型 热 导 池 检 测 器 | 氨 火 焰 离子 化 | 电子 捕获 检 | 火焰 光度 检 
二 (TCD) 检测 器 (FID) | 测 器 (ECD) | 测 器 (FPD) 
灵敏 度 1000 ~2000mV ， 0.01A .sg 800A . mL/g 400A . s/g 
ee mL/mg ( 莱 ) ( 茶 ) (r—666) ( 甲 基 对 硫 磷 ) 
于 10-?g/s( 磷 ) 
感 = i -12 -14 
敏感 度 |2x10 -smg/mL| 2x10-2g[s |2x10- g/mL 10 -ug/s( 确 ) 
线性 范围 105 107 103 103 
响应 速度 ls <0. 1s <1s <0.1s 
-rn | 无 机 气体 和 有 | 和 含 商 素 . 硝 基 等 | 含 硫 \ 磷 的 化 合 
适用 范 革 机 物 全 碳 有 机 物 | 亲 电 子 化 合 物 物 
设备 要 求 恒温 控制 ; 稳 压 气体 中 要 除 尽 有 | 载 气 除 尽 0 、| 硫 . 磷 滤 光 片 ; 
” | 电源 ;测量 电 桥 | 机 物 ;放大 器 | HH0; 放 大 器 放大 器 
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3) 常用 气相 色谱 检测 天 
中 热 导 池 检 测 器 (TCD) 。 热 导 是 根据 各 种 组 分 和 载 气 的 热 导 率 








气 携带 着 进入 测 














中 ， 一 臂 是 参 比 池 ， 
参 比 池 仅 通过 载 气 气流 ， 而 从 色谱 村 
池 。 只 要 参 比 池 和 作为 两 个 





不 同 ， 采 用 电阻 温度 系数 高 的 热 敏 元 从 
行 检测 的 。 热 导 池 由 池 体 和 热 敏 元 从 
热 导 池 两 种 。 双 臂 热 导 池 与 双 臂 热 导 池 检 测 原理 如 

















三 
里 





定 的 标准 














电阻 


另 一 


绝缘 材料 


a) 


a) 双 辟 热 导 池 





F 〈 热 丝 ) ， 通 
F 构 成， 可 分 为 双 臂 热 导 池 和 四 臂 
图 5-4-4 所 示 。 其 



































斯 顿 

















有 E 桥 进 





辟 是 测量 





起 组 成 桥 式 电 路 ， 就 可 实现 测 


池 体 


TY 

















1 一 测量 臂 ”2 一 参考 辟 





也 ， 热 导 池 
E 分 离 出 来 的 





体 








旨 
有 














已 


四 三 骨 


刁 


闻 





) 双 臂 热 导 池 检 测 





b) 
图 5-4-4 双 臂 热 导 池 与 双 臂 热 导 池 检 测 原理 


原理 















































当 纯 载 气 通 入 两 辟 (参考 臂 与 测量 臂 ) 时 ， 通 过 两 辟 的 气体 组 
相同 ， 两 臂 热 量 散失 相同 ， 热 丝 温度 一 样 ， 阻 值 相同 





状态 ， 无 电流 信号 输出 ， 记 录 基 线 。 当 从 进 样 器 注入 试 样 ， 并 且 经 





谱 柱 分 离 后 的 组 分 气体 由 载 气 带 入 测量 池 时 ， 由 于 被 测 组 分 与 载 气 组 
成 的 热 导 率 与 纯 载 气 不 同 ,使 测量 臂 的 热 动 平衡 被 破坏 ， 热 敏 元 件 的 








温度 将 改变 ， 


载 气 中 被 测 组 分 的 浓度 越 大 ， 测 











致使 











电 桥 





6 局 








且 
里 


池 的 电阻 


电 桥 处 于 平衡 


两 端 有 气体 进出 口 。 
组 分 气体 由 另 一 路 载 
日 与 另外 两 个 阻 值 恒 





成 


名 


一 





衡 被 破坏 ， 产 生 电 位 差 ， 有 电流 信号 输出 。 
值 改 变量 就 会 越 显著 ， 检 
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测 器 所 产生 的 响应 信和 号 也 就 越 大 ， 即 可 得 于 








载 气 与 试 村 








用 氢气 作 载 气 ， 
率 大 的 气体 (如 HH, 或 He) 作 载 气 ， 








方面 因为 载 气 的 热 导 率 越 大 ， 热 导 池 上 


一 方面 由 于 一 般 物 质 


上 各 组 分 的 色谱 峰 。 

















的 热 导 率 相差 越 大 ， 则 检测 灵敏 度 越 高 。TCD 通常 采 
和 热 导 率 都 比较 小 ， 故 选择 热 导 
有 利于 测定 灵敏 度 的 提高 ， 男 一 
灵敏 度 就 越 高 。 如 果 用 氮气 作 


载 气 ， 则 除了 所 和 被 测 组 分 热 导 率 差别 小 ， 灵 人 敏 度 低 以 外 ， 二 元 系 的 


热 导 率 呈 非 线 性 ， 以 及 热 导 性 能 差 而 使 对 流 作 用 在 热 导 池 站 




















FP 影响 增 













































































大 ， 有 时 会 出 现 不 正常 的 色谱 峰 (如 倒 峰 、W 峰 等 )。 某 些 物质 的 热 
导 率 见 表 5-4-2。 
表 5-4-2 某 些 气体 与 蒸气 的 热 导 率 
气体 或 |MX[10 -4J(em .ss)] 气体 或 A/[10-4J/(cem:s: °C)] 
燕 气 0C 100C 蒸气 0C 100%C 
空气 9. 17 3.14 正己 烷 1.26 2. 09 
氨 ln a 2 4 环 已 烷 一 1. 80 
氨 14. 57 17.41 乙烯 1.76 3.10 
氧 2.47 3.18 乙 决 1. 88 2. 85 
氮 2. 43 3. 14 茶 0.92 1. 84 
二 氧化 碳 1.47 2 现 甲醇 1.42 2. 30 
氮 2.18 3. 26 乙醇 一 2. 22 
烷 3.01 4.56 丙酮 1.01 1.76 
乙 烷 1.80 3. 06 乙醚 1.30 一 
丙烷 i 31 2. 64 乙酸 乙 酯 0. 67 2 
正 丁 烷 1.34 2. 34 四 氧化 碳 一 0. 92 
异 丁 烷 1.38 2. 43 氯仿 0. 67 1.05 
另外 ， 载 气 的 流速 对 输出 信号 也 有 影响 ， 因 此 载 气流 速 要 稳定 。 


热 导 池 检 测 咒 由 于 结构 简章 





所 有 物质 者 











和 ， 灵 敏 度 适宜 ， 稳 定 怕 

















FE 较 好 ， 而 














对 


5 有 响应 ， 因 此 是 应 用 最 广泛 、 最 成 熟 的 一 种 气相 检测 震 。 
但 主要 缺点 是 热 导 池 的 死 体积 较 大 ， 且 灵敏 度 较 低 。 
@ 氧 火焰 离子 化 检测 器 (FID)。 氧 火焰 离子 化 检测 器 简称 为 氧 
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焰 检 测 器 ， 属 于 质量 型 检测 器 。 其 结构 简单 、 灵 敏 度 高 、 响 应 速度 快 、 














稳定 性 好 、 死 体积 小 、 线 性 范围 宽 ， 是 应 用 最 广泛 的 一 种 检测 器 。 这 








种 检测 器 对 含 碳 有 机 化 合 物 有 很 高 的 检测 灵敏 度 (一 般 比 热 导 池 检 疯 





器 的 灵敏 度 高 几 个 数量 级 ) ， 能 检 








化 碳 、 气 的 氧化 物 、 硫 化 氢 等 。 





氨 火 焰 离 子 化 检测 天 的 主要 部 件 是 离 
子 室 ( 见 图 5-4-5)。 在 氧 火焰 附近 设 有 收 


集 极 (正极 ) 和 极 化 极 (负极 )， 








之 间 加 有 和 恒定 的 电压 。 分 离 后 的 被 测 组 分 





随 着 载 气 从 色谱 柱 流出 ， 与 氢气 


于 痕 量 有 机 物 的 分 析 ， 但 不 能 检测 永久 性 气体 、 水 、 一 氧化 碳 、 二 所 

















测 出 10 ~ 12g/s 的 痕 量 物质 ， 故 适宜 











在 两 极 


(燃气 ) 














混合 后 一 起 进入 离子 室 ， 氧 气 在 空气 的 助 
燃 下 燃烧 产生 高 温 火 焰 ， 使 被 测 组 分 发 生 
电离 而 形成 正 、 负 离子 。 产 生 的 离子 在 电 
场 作用 下 会 发 生 定向 移动 ， 从 而 形成 微弱 





电流 ， 经 放大 噩 放大 后 记录 得 到 





谢 柱 来 | 和 
色谱 峰 。 人 全] 一 s 








产生 的 电流 与 进入 离子 室 的 被 测 组 分 含量 


之 间 存 在 一 定 的 函数 关系 。 其 含 
产生 的 电流 就 越 大 。 





图 5-4-5 和 氧 火焰 离子 化 
图 


证 和 和 
量 越 高 ， Si 
检测 器 示意 轿 




















氧 火焰 离子 化 检测 器 的 灵敏 度 与 载 气流 量 、 毛 气流 量 、 空 气流 量 


均 有 关 。 


载 气流 量 的 选择 主要 考虑 分 离 效能 。 对 一 定 的 色谱 柱 和 试 样 ， 只 
























































有 最 佳 载 气流 速 才能 使 色谱 柱 的 分 离 效果 最 好 。 氢 气流 量 与 载 气流 量 














之 比 影响 氧 火焰 的 温度 及 电离 过 程 ， 因 此 必须 维持 足够 的 氧气 流量 。 





























当 氮 气 作 载 气 时 ， 一 般 氧 气 与 所/ 


氮 比 时 ,不 但 灵敏 度 高 ， 而 且 稳 定性 好 。 空 气 是 助燃 气 ， 在 一 定 范 围 





流量 之 比 是 1: 1 ~1: 1.5。 在 最 住 氯 




















内 对 响应 值 有 有 影响。 一般 氧气 流量 与 空气 流量 之 比 为 1: 10。 男 外 ， 气 








体 中 的 机 械 杂 质 或 载 气 中 含有 的 微量 有 机 杂质 ， 对 基线 的 稳定 性 影响 

















很 大 ， 因 此 要 保证 管 路 干净 。 氧 火焰 离子 化 检测 絮 对 温度 变化 不 敏 














感 , 但 80%C 以 下 灵敏 度 显 著 下 降 ， 
@) 电子 捕获 检测 器 (ECD)。 























这 是 由 于 水 蒸气 冷凝 造成 的 。 


电子 捕获 检测 器 是 应 用 广泛 的 一 种 
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具有 
电 负 
性 越 


日 益 


农 副 











性 的 物质 (如 含有 讽 素 、 硫 、 人 、 气 、 氧 的 物质 






































由 于 电子 捕获 检测 器 具有 高 灵敏 度 、 高 选择 性 ， 























选择 性 、 高 灵敏 度 的 浓度 型 检测 需 。 它 的 选择 性 是 指 它 只 对 
) 





有 响应 ， 


强 ,， 灵敏 度 越 高 。 其 高 灵敏 度 表现 在 能 测 出 质量 浓度 为 10 
mL 的 电 负 性 物质 。 


具有 
有 





开 

















产品 中 农药 残留 的 分 析 ， 大 气 、 水 中 痕 量 污染 物 的 分 析 等 。 





操作 时 应 注意 的 是 : 载 气 的 纯度 应 在 99. 99% 以 上 ; 


益 扩 大 。 它 经 常用 于 具有 特殊 官能 团 的 痕 量 组 分 的 分 析 ， 如 食品 、 


流速 对 信号 


值 和 稳定 性 有 很 大 的 影响 ; 检测 器 的 温度 对 响应 值 也 有 较 大 的 影响 ; 


由 于 


具有 


光 。 


线性 范围 较 窗 ， 只 有 10 左右 ， 进 样 量 不 可 超载 。 


@ 火焰 光度 检测 器 (FPD) 。 火 焰 光 度 检测 器 又 称 为 硫 磷 检 测 器 ， 





此 光 强 度 与 被 测 组 分 的 量 成 正比 。 
(5) 数据 处 理 系统 数据 处 理 系统 最 基本 的 功能 


























的 模 





度 随时 间 的 变化 曲线 ， 即 色谱 图 。 


机 组 
制 下 ， 
超 临 
拟 信 
分 析 





产 过 
法 来 
重复 
假想 
内 » 











现代 的 色谱 仪 都 有 一 个 色谱 工作 站 ( 由 工作 软件 、 


高 灵敏 度 和 高 选择 性 。 它 利用 富 氧 火焰 使 含 硫 、 磷 杂 原 子 日 
物 分解 ， 形 成 激发 分 子 。 当 激发 分 子 回 到 基态 时 ， 发 射出 一 


和 有 机 


定 波长 的 


是 将 检测 融 输 出 


以 信号 进行 采集 、 信 号 转换 、 数 据 处 理 与 计算 ， 并 打印 出 信号 强 


计算 机 、 





打印 





成 )， 能 完成 数据 处 理 系统 的 所 有 任务 。 在 色谱 工作 站 软件 的 控 


可 以 对 气相 色谱 、 高 效 液 相 色 谱 、 离 子 色 谱 、 











凝 胶 滩 透 


色谱 、 


界 流体 色谱 、 薄 层 色谱 及 毛细 管 电泳 等 检测 器 输 出 的 色谱 峰 的 模 
号 进行 转换 、 采 集 、 存 储 和 处 理 ， 并 对 采集 和 存储 的 色谱 图 进行 














校正 和 定量 计算 ， 最 后 打印 出 色谱 图 和 分 析 报 告 
四 、 气 相 色 谱 基 本 理论 
1. 塔 板 理论 














在 色谱 分 离 技 术 发 展 的 初期 ， 人 们 将 色谱 分 离 过 程 比拟 为 化 工 生 














程 中 的 莹 馏 过 程 ， 因 而 直接 引 处 理 燕 情 过 程 的 











处 理 色谱 过 程 ， 即 将 连续 的 色谱 过 程 看 作 是 许多 小 段 
。 这 个 半 经 验 的 理论 把 色谱 柱 比 作 一 个 蔡 馏 塔 ， 色谱 柱 可 














的 塔 板 组 成 〈 即 色谱 柱 分 成 许多 个 小 段 ) ， 在 每 














概念 、 理 闻 








华 和 方 


平衡 过 程 的 











由 许多 








一 小 段 ( 


卉 板 ) 


组 分 分 子 依据 自身 的 分 配 系数 在 两 相间 进行 分 配 。 由 于 流动 相 在 
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不 停 地 移动 ， 因 此 组 分 就 在 这 些 塔 板 间隔 的 气 、 液 两 相间 不 断 地 达到 
分 配 平衡 。 塔 板 理论 假定 : 

1) 在 这 样 一 小 段 间 隔 内 ， 和 气相 平均 组 成 与 液 相 平均 组 成 可 以 很 
快 地 达到 分 配 平衡 。 这 样 达到 分 配 平 衡 的 一 小 段 柱 长 称 为 理论 塔 板 高 
度 H。 

2) 载 气 进入 色谱 柱 ， 不 是 连续 的 而 是 脉动 式 的 ， 每 次 进 气 为 一 
个 板 体积 。 

3) 试 样 开始 时 都 加 在 第 0 号 塔 板 上 ， 且 试 样 沿 色 谱 柱 方向 的 扩 
散 (纵向 扩散 ) 可 略 不 计 。 

4) 分 配 系数 在 各 塔 板 上 是 常数 。 

根据 塔 板 理论 ， 塔 板 数 n、 塔 板 高 度 五 和 塔 高 (在 此 即 色 谱 柱 
长 ) 工 之 间 的 关系 为 


























TH 


主 








H= 二 = 


由 于 色谱 柱 的 塔 板 数 相 当 多 ， 因 此 性 质 极其 相似 的 两 组 分 也 能 获 
得 好 的 分 离 效 果 。 
根据 塔 板 理论 还 可 导出 塔 板 数 n 的 计算 公式 为 


n=5.54 (Ee ) -16( 全 ] =( 择 】 (5-4-6) 

式 中 n 理论 塔 板 数 ; 
六 2 一 一 半 峰 宽 (以 时 间 为 单位 ) ; 
7 一 一 峰 宽 (以 时 间 为 单位 )，; 

下 一 一 组 分 保留 时 间 。 
由 式 (5-4-6) 可 见 ， 色谱 峰 越 罕 ， 塔 板 数 n 越 多 ， 理 论 塔 板 高 度 
五 就 越 小 ， 此 时 柱 效 能 越 高 ， 因 而 n 或 五 可 作为 描述 柱 效能 的 一 个 
指标 。 
由 于 死 时 间 tw (或 死 体积 内 ) 的 存在 ， 它 包括 在 所 中， 而 局 
(或 内) 不 参加 柱 内 的 分 配 ， 所 以 往往 计算 出 来 的 nn 很 大 , 五 很 小 ， 
但 色谱 柱 表 现 出 来 的 实际 分 离 效 能 却 并 不 好 ， 特 别 是 对 流出 色谱 柱 较 
早 (ts 较 小 ) 的 组 分 更 为 突出 。 因 而 理论 塔 板 数 n 和 理论 塔 板 高 度 万 
并 不 能 真实 反映 色谱 柱 分 离 的 好 坏 。 为 此 ， 提 出 了 将 如 除外 的 有 效 塔 
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板 数 ”hi 效 和 有 效 塔 板 高 度 Hyw 的 概念 ， 并 将 其 作为 柱 效 能 指标 。 








-5.54x (在 ) -16x( 全 ) (5-4-7) 
ee 
L 
Hd = es (5-4-8) 
有 效 





式 中 mi 履 一 有效 塔 板 数 ; 
有 效 理 论 塔 板 高 度 ; 
Yi ,一 一 半 峰 宽 (以 时 间 为 单位 ) ; 
7 一 一 峰 宽 〈 以 时 间 为 单位 ) ; 
术 一 一 组 分 调整 保留 时 间 。 
应 该 指出 ， 同 一 色谱 柱 对 不 同 物质 的 柱 效能 是 不 一 样 的 ， 当 用 这 
些 指标 表示 色谱 柱 效 能 时 ， 必 须 说 明 是 对 什么 物质 而 言 的 。 
塔 板 理 论 在 解释 色谱 流出 曲线 的 形状 (呈正 态 分 布 )、 浓 度 极 大 
点 的 位 置 以 及 计算 评价 色谱 柱 效 能 等 方面 都 取得 了 成 功 。 但 是 它 的 某 
些 基本 假设 是 不 当 的 ， 例 如 纵向 扩散 是 不 能 忽略 的 ， 分 配 系数 与 浓度 
无 关 ， 只 在 有 限 的 浓度 范围 内 成 立 ， 而 且 色谱 体系 几乎 没有 真正 的 平 
衡 状态 。 因 此 ， 塔 板 理论 不 能 
解释 塔 板 高 度 受 哪些 因素 影响 2200 
这 个 本 质问 题 ， 也 不 能 解释 为 1900F- 
什么 在 不 同 流速 (F) 下 可 以 = 1600 
测 得 不 同 的 理论 塔 板 数 这 一 试 





六 

























































































验 事实 ,如 图 5-4-6 所 示 。 尽管 0 

如 此 ， 由 于 以 或 万 作为 色谱 0 140 80 120 
柱 效能 指标 很 直观 ， 因 而 迄今 F 

仍 为 色谱 工作 者 所 接受 。 图 53436 流速 对 塔 板 数 的 影响 


2. 速率 理论 

1956 年 ， 和 荷兰 学 者 范 弟 姆 特 ( Van Deemter) 等 提出 了 色谱 过 程 的 
动力 学 理论 。 他 们 吸收 了 塔 板 理论 的 概念 ， 并 把 影响 塔 板 高 度 五 的 动 
力学 因素 结合 进去 ， 导 出 了 塔 板 高 度 互 与 载 气流 速 的 关系 ， 即 为 范 
弟 姆 特 方程 式 的 简化 式 。 
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H=A + =Cu (5-4-9) 
式 中 44 一 一 涡流 扩散 项 ， 
B 一 一 分 子 扩散 系数 ，; 
C 一 一 传 质 阻力 系数 。 
其 中 ,A4、B、C 为 三 个 常数 。 影 响 板 高 了 的 三 项 因素 为 : 涡流 扩 
散 项 、 分 子 扩散 项 和 传 质 阻力 项 。 
(1) 涡流 扩散 项 4 








4 =2Ad， 

即 4 与 填充 物 的 平均 颗粒 直径 4，( 单位 为 em) 和 填充 的 不 均匀 
性 A 有 关 ， 而 与 载 气 性 质 、 线 速度 和 组 分 无 关 。 因 此 ， 使 用 适当 细 粒 
度 和 颗粒 均匀 的 担 体 ， 并 尽量 填充 均匀 ， 是 减少 涡流 扩散 ， 提 高 柱 效 
能 的 有 效 途 径 。 对 于 空心 毛细 管 柱 ，4 项 为 零 。 

(2) 分 子 扩散 项 〈 又 称 为 纵向 扩散 项 ) B/u 

B=2yD, 
式 中 yy 一 一 因 载 体 填充 在 柱 内 而 引起 气体 扩散 路 径 弯 曲 的 因数 ( 弯 
曲 因子 ) ; 

,一 一 组 分 在 气相 中 的 扩散 系数 (cm/s)。 

纵向 扩散 与 组 分 在 色谱 柱 内 的 保留 时 间 有 关 ， 保 留 时 间 越 长 ( 相 
应 于 载 气流 速 越 小 ) ， 分 子 扩散 项 对 色谱 峰 扩张 的 影响 就 越 显 著 。 分 
子 扩散 项 还 与 组 分 在 载 气 流 中 的 分 子 扩散 系数 D, 成 正比 ， 而 D, 与 组 分 
及 载 气 的 性 质 有 关 。 相 对 分 子 质量 大 的 组 分 ， 其 D, 小 。D, 反 比 于 载 气 
密度 的 平方 根 或 载 气相 对 分 子 质量 的 平方 根 ， 所 以 采用 相对 分 子 质量 
较 大 的 载 气 〈 如 氮气 ) ， 可 使 B 项 降低 。D, 随 着 柱 温 增 高 而 增加 ,但 
反比 于 柱 压 。 

弯曲 因子 y 为 与 填充 物 有 关 的 因素 。 它 的 物理 意义 可 理解 为 : 由 
于 固定 相 颗 粒 的 存在 ， 使 分 子 不 能 自由 扩散 ， 从 而 使 扩散 程度 降低 。 
对 于 空心 毛细 管 柱 ，y =1; 在 填充 柱 中 ， 由 于 填充 物 的 阻碍 ， 使 扩散 
路 径 弯曲 ， 扩 散 程 度 降低 ，y < 1。 

(3) 传 质 阻力 项 Cu Cu 包括 气相 传 质 阻力 项 Cu 和 液 相传 质 阻 
力 项 Clu。 
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所 谓 气相 传 质 过程 ， 是 指 试 样 组 分 从 气相 移动 到 固定 相 表面 的 过 
程 。 在 这 一 过 程 中 ， 试 样 组 分 将 在 两 相间 进行 质量 交换 ， 即 进行 浓度 
分 配 。 这 种 过 程 若 进行 得 缓慢 ， 则 表示 气相 传 质 阻 力 大 ， 将 引起 色谱 
峰 扩 张 。 对 于 填充 柱 ， 气 相传 质 系数 C, 为 

0.01 尼 J 
s (1+A)” DD, 

















x 


式 中 4% 一 一 容量 因子 。 
由 此 可 见 ， 气 相传 质 阻力 与 填充 物 粒度 的 二 次 方 成 正比 ,与 组 分 
在 载 气 中 的 扩散 系数 成 反比 。 因 此 ， 采 用 粒度 小 的 填充 物 和 相对 分 子 
质量 小 的 气体 (如 氧气) 作 载 气 可 使 C, 减 小 ， 从 而 可 提高 柱 效 能 。 

液 相传 质 阻力 系数 C ,为 
2 hk 
3 1+” 

若 固 定 相 的 液 膜 厚 度 d, 小 ， 组 分 在 液 相 中 的 扩散 系数 D, 大 ， 则 液 
相传 质 阻力 就 小 。 

对 于 填充 柱 ， 国 定 液 含量 较 高 (早期 固定 液 的 体积 分 数 一 般 为 
20% ~30% ) 。 中 等 线 速 时 ， 塔 板 高 度 的 主要 控制 因素 是 液 相 传 质 阻 
力 项 ， 而 气相 传 质 阻力 项 数值 很 小 ， 可 以 忽略 。 然 而 随 着 快速 色谱 的 
发 展 ， 在 用 低 固定 液 含 量 柱 和 高 载 气 流速 进行 快速 分 析 时 ，C, 对 五 的 
影响 不 但 不 能 忽略 ， 而 且 会 成 为 主要 控制 因素 。 

将 常数 项 的 关系 式 代 入 简化 式 中 可 得 
2 x 
u (1+k)” D, 3 (1+k)” DD, 
至 此 可 见 ， 范 弟 姆 特 方程 式 说 明了 固定 相 颗 粒 填 充 的 均匀 程度 、 
担 体 的 粒度 、 载 气 的 种 类 、 载 气流 速 、 柱 温 、 液 体 固定 相 的 液 膜 厚 度 
等 对 柱 效 能 和 峰 扩张 的 影响 。 因 此 ， 它 对 于 色谱 分 离 条 件 的 选择 具有 
理论 上 的 指导 意义 。 

五 、 试 验 技术 

1. 分 离 条 件 选 择 的 指标 

(1) 分 离 度 ”根据 塔 板 理论 ， 有 效 理 论 塔 板 数 是 衡量 柱 效能 的 指 
标 ,， 但 柱 效 能 仅 能 说 明 柱 子 的 分 离 效率 问题 ， 并 不 能 说 明 分 离 效 果 ，; 






































全 三 













































































2 
H=2Ad, + 
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而 固定 相 的 选择 性 又 只 能 说 明 分 离 效 果 ， 并 不 能 说 明 分 离 效率 问题 。 
为 了 评价 色谱 柱 分 离 效 果 ， 提 出 了 “分 离 度 ” 的 概念 。 分 离 度 就 是 色 
谱 柱 总 的 分 离 效 能 的 指标 。 所 谓 分 离 度 是 指 同 一 样品 中 相 邻 两 组 分 保 
留 值 之 差 与 其 峰 底 宽度 (Y) 的 算术 平均 值 之 比 。 


1 —t 


R= R(2) R(1) (5-4-10) 


[Ye + Yi,) ] 
式 中 tino) 和 tao) 一 一 分 别 为 两 组 分 的 保留 时 间 ; 
Yo 和 Y(， 与 保留 值 具 有 相同 单位 的 相应 组 分 峰 的 峰 底 
宽度 。 
显然 ， 相 邻 两 组 分 保留 值 差别 越 大 、 平 均 峰 底 宽 度 越 小 则 尺 值 
越 大 ， 意 味 着 相 邻 两 组 分 分 离 得 越 好 。 
理论 证 明 ， 若 峰 形 对 称 且 满足 于 正 态 分 布 ， 则 当 尺 =1 时 ， 分 离 
程度 可 达 98% ， 即 两 峰 稍 有 交 盖 ; 当 R =1.5 时 ,分 离 程度 可 达 
99.7%。 因 此 ， 可 用 RR=1.5 来 作为 相 邻 两 峰 完全 分 开 的 标志 。 
当 两 组 分 的 色谱 峰 有 交 盖 、 峰 形 不 对 称 时 ， 峰 底 宽度 难于 测量 ， 
此 时 可 用 半 峰 宽 代 蔡 峰 底 宽 度 ， 由 式 (5-4-11) 计算 分 离 度 。 


R’= tr(2) R(1) (5-4-11) 


[ Yi0) + ig) ] 

应 当 指 出 ，R' 与 R 的 物理 意义 是 一 致 的 , 但 数值 不 同 (R = 
0. 59R') ， 应 用 时 要 注意 根据 具体 情况 采用 相应 的 分 离 度 计算 方法 。 

总 之 ， 分 离 度 概 括 了 实现 组 分 分 离 的 热力 学 因素 ( 峰 间 距 ) 及 动 
力学 因素 〈 峰 宽 ) ， 定 量 描述 了 样品 中 相 邻 两 组 分 实际 分 离 的 程度 ， 
因此 可 作为 色谱 柱 总 的 分 离 效能 指标 。 

(2) 色谱 分 离 基本 方程 式 ”由 于 多 组 分 混合 物 样 品 中 各 个 组 分 之 
间 性 质 上 的 差异 是 不 同 的 ， 而 其 中 性 质 差异 最 小 的 是 难 分 离 物质 对 ， 
因此 利用 色谱 分 析 解 决 多 组 分 混合 物 的 分 离 分 析 问 题 ， 在 选择 合适 的 
固定 相 及 色谱 操作 条 件 时 ， 主 要 针对 其 中 的 难 分 离 物质 来 进行 。 对 于 
难 分 离 物质 对 ， 由 于 它们 的 保留 值 差别 小 ， 因 此 可 合理 地 认为 了, = 
Yo = 了 Y， 万 = 访 =k。 依 据 塔 板 数 n、 分 离 度 R 与 保留 值 及 区 域 宽度 之 








































































































二 












































第 五 章 ”常用 的 仪器 分 析 法 “241 . 








间 的 关系 ， 可 以 得 到 色谱 分 离 的 基本 关系 式 。 


R= )(a) (5°412) 


式 (5-4-12) 将 分 离 度 RR 与 体系 的 热力 学 性 质 a 和 有 、 塔 板 数 m 
之 间 联 系 在 了 一 起 ， 用 有 效 理论 塔 板 数 表示 为 
na) ee 
式 中 有 R 一 一 分 离 度 ; 
nn 或 na 一 一 理论 塔 板 数 或 有 效 理论 塔 板 数 ，; 
一 一 容量 因子 ; 
a 一 一 选择 因子 。 
式 (5-4-13) 表明 : 
1) 分 离 度 RR 与 n 的 平方 根 成 正比 。 当 固定 相 确 定时 ， 分 离 度 的 
大 小 将 由 nn 决定。 由 于 柱 长 与 n 成 正比 ， 显然 增 加 柱 长 可 改进 分 离 
度 , 但 增加 柱 长 也 增加 了 各 组 分 的 保留 时 间 ， 延 长 了 分 析 周 期 并 致 蜂 
扩张 。 因此， 在 保证 一 定 的 分 离 度 条 件 下 ， 应 尽量 使 用 短 一 些 的 色 
谱 柱 。 
2) 分 离 度 RR 正比 于 容量 因子 k。 显 然 ,k 大 对 分 离 有 利 ， 但 也 并 
非 ¢ 越 大 越 好 。% 的 最 佳 取 值 范围 是 1 <% <10。 在 这 个 范围 内 ， 既 可 
获得 组 分 的 理想 分 离 ， 又 可 保证 分 析 周 期 不 致 过 长 ， 峰 的 扩展 也 不 会 
太 严 重 而 影响 检测 。 另 外 ， 改 变 柱 温 和 改变 相 比 均 可 以 改变 上 。 因 此 ， 
采用 细 颗 粒 固定 相 ， 填 充 得 紧密 而 均匀 ， 可 降低 色谱 柱 死 体积 而 使 分 
离 度 提高 。 
3) a (选择 因子 ) 是 色谱 柱 选择 性 的 量度 ， 其 值 越 大 ， 色 谱 柱 的 
选择 性 越 好 ， 分 离 效 果 也 越 好 。 在 实际 工作 中 ， 可 由 一 定 的 a 值 和 所 
要 求 的 分 离 度 ， 计 算 色谱 柱 所 需 的 有 效 理 论 塔 板 数 。 因 此 ， 增 大 a 值 
是 提高 分 离 度 的 有 效 办 法 。 增 加 a 最 为 简便 而 有 效 的 方法 是 改变 固定 
相 ， 使 各 组 分 的 分 配 系 数 有 较 大 差别 。 
由 于 分 离 度 总 括 了 实现 组 分 分 离 的 热力 学 和 动力 学 两 方面 因素 ， 
因此 分 离 度 、 柱 效能 和 选择 性 参数 三 者 之 间 的 关系 可 用 数学 式 表 达 为 
oe =16R° (= (5-4-14) 
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2. 色谱 分 离 条 件 的 选择 
(1) 载 气 及 其 流速 的 选择 “一 定 的 色谱 柱 和 试 样 ， 有 一 个 最 佳 的 
载 气 流速 ， 此 时 柱 效能 最 高 。 根 据 式 (5-4-9) ， 于 不 同 的 载 气流 速 下 
测 得 的 塔 板 高 度 万 对 载 气流 速 w 作 图 ， 结 果 如 图 5-4-7 所 示 。 在 曲线 
的 最 低 点 ， 塔 板 高 度 甩 最 小 ( 记 为 i ) ， 柱 效能 最 高 ， 对 应 的 载 气 
流速 即 为 最 佳 载 气流 速 ( 记 为 ur ) 。 因 此 有 
Ha =A+2 VBC 









































u/(cm/s) 


图 有 7 NH-u 关系 曲线 


在 实际 工作 中 ， 为 了 缩短 分 析 时 间 ， 往 往 使 载 气流 速 稍 高 于 最 佳 流速 。 

从 以 上 讨论 可 知 ， 当 载 气 流速 较 大 时 ， 传 质 阻 力 项 Cu 为 色谱 峰 
扩张 的 主要 因素 ， 在 这 种 情况 下 ， 宜 采用 相对 分 子 质 量 较 小 的 载 气 
(H,、He) ， 此 时 组 分 在 载 气 中 有 较 大 的 扩散 系数 ， 可 减 小 气相 传 质 阻 
力 ， 提 高 柱 效 能 ;而 当 载 气流 速 较 小 时 ， 分 子 扩散 项 Bu 成 为 控制 因 
素 ， 此 时 应 采用 相对 分 子 质量 较 大 的 载 气 (N, ，Ar) ， 使 组 分 在 载 气 
中 有 较 小 的 扩散 系数 。 选 择 载 气 时 还 应 考虑 与 检测 器 的 匹配 。 

(2) 柱 温 的 选择 ” 柱 温 直接 影响 分 离 效能 和 分 析 速 度 。 柱 温 对 组 
分 分 离 的 影响 较 大 。 较 高 的 柱 温 可 减 小 传 质 阻力 ， 提 高 柱 效 能 ， 但 易 致 
各 组 分 挥发 靠拢 ， 不 利于 分 离 ， 同 时 柱 温 高 还 会 使 固定 液 挥发 流失 。 
柱 温 低 有 利于 分 配 和 组 分 分 离 ， 但 柱 温 过 低 ， 被 测 组 分 可 能 在 色谱 柱 
中 冷凝 ， 或 者 传 质 阻力 增加 ,使 色谱 峰 扩 张 ， 甚至 拖 尾 。 一 般 通过 试 
验 选 择 最 佳 柱 温 。 所 以 选择 柱 温 的 原则 是 : 以 使 难 分 离 物 质 对 达到 理 
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想 的 分 离 效果 、 





(100 ~200% ) 的 混合 物 ， 村 
点 (300 ~400% ) 的 混合 物 ， 希望 在 较 低 的 村 




















。 分 离 各 类 组 分 的 柱 温 具 体 应 根 
据 实 际 情况 而 定 ， 一 般 应 接近 被 分 离 组 分 的 平均 沸点 。 对 于 沸点 较 低 

















200% ) 下 分 析 ; 对 于 








对 于 省 














不 好 ， 高 
加 热 速 度 ， 





点 组 分 峰 形 


EFE 温 可 选 在 其 平均 

















点 2/3 左右 ; 对 于 高 沸 
FE 温 ( 低 于 其 
点 居中 的 混合 物 (200 ~ 300% ) ， 可 在 中 等 柱 
温 下 操作 ， 柱 温 比 其 平均 沸点 低 100%C 。 


峰 形 正常 、 分 析 周 期 长 短 适中 为 前 提 ， 尽 可 能 采用 较 
低 的 柱 温 ， 但 以 保留 时 间 适 宜 、 峰 形 不 拖 尾 为 度 。 在 实际 工作 中 一 般 
根据 样品 沸点 来 选择 柱 温 。 


另外 还 需要 考虑 样品 的 沸点 范围 















































点 100 ~ 











点 范围 较 宽 的 试 样 ， 用 恒定 柱 温 往 和 











:造成 低 沪 





点 组 分 分 离 














户 平 ， 因 此 宜 采 用 程序 升温 ， 即 柱 温 按 预 定 的 


随时 间 做 线性 或 非 线 性 的 变化 ， 可 改善 复杂 组 分 的 分 离 效 














有 果 ， 使 低 





离 。 其 优点 是 能 缩短 分 析 周 























会 引起 基线 漂移 。 


(3) 进 样 时 间 和 进 样 量 的 选择 




















以 防 人 为 造成 色谱 峰 原始 宽度 变 大 ， 


因而 要 求 采用 注 身 

色谱 分 析 法 和 
0.1 ~5uL, 
分 离 不 理想 ， 如 使 纪 


时 器 或 进 相 














色谱 法 要 求 进 样 速 
条 扩张 更 加 严重 ， 甚 至 峰 变 形 ， 
病 进 样 时 ， 进 样 都 在 1s 以 内 完成 。 

和 进 样 量 一 般 都 是 比较 少 的 ， 如 液体 试 样 一 般 进 样 


点 及 高 沸点 组 分 都 能 在 各 自 适宜 的 温度 下 得 到 良好 的 分 
期 ， 改 善 峰 形 ， 提 高 检测 灵敏 度 , 但 有 时 























气体 试 样 进 样 0. 1 ~ 10mL。 这 是 因为 进 样 量 过 多 ,会 造成 








分 出 峰 的 时 间 差 变 小 而 形成 琶 峰 。 但 进 样 量 太 


少 ， 又 会 使 含量 少 的 组 分 因 检 测 天 检测 灵敏 度 低 而 检测 不 出 来 ， 即 不 








出 峰 。 通 常 最 大 允许 的 进 样 量 ， 








比 的 范围 内 。 


(4) 汽化 温度 的 选择 
再 继续 随 流动 相 进入 色谱 村 
试 样 能 被 迅速 汽化 而 又 不 分 解 为 宜 。 








应 控 











液体 样品 进 相 
实现 分 离 。 故 


























出 在 峰 面 积 或 峰 高 与 进 样 量 呈 正 


fF 后 首先 经 汽化 室 瞬 间 汽 化 ， 
汽化 室温 度 应 足够 高 ， 应 以 











般 选 择 汽化 温度 要 比 柱 温 高 


20 ~70% 。 适 当地 提高 汽化 温度 对 分 离 及 定量 有 利 ， 尤 其 当 进 样 量 比 
较 大 时 更 是 如 此 。 





(5) 国 





定 相 及 其 选择 


在 气相 色谱 分 析 中 ， 某 一 多 组 分 混合 物 中 








各 组 分 能 否 完全 分 离 ， 主 要 取决 于 色谱 柱 的 效能 和 选择 性 。 后 者 在 很 
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大 程度 上 取决 于 固定 相 选 择 得 是 否 适当 ， 因 此 选择 适当 的 固定 相 就 成 
为 色谱 分 析 中 的 关键 问题 。 气 相 色谱 固定 相 分 为 气 - 液 色谱 固定 相 和 
气 - 固 色 谱 固定 相 。 
1) 气 - 液 色谱 固定 相 。 这 类 固定 相 是 由 起 支撑 作用 的 担 体 和 起 分 
离 作 用 的 固定 液 两 个 部 分 构成 。 

Q 担 体 : 也 叫 载体 ， 其 性 能 直接 影响 固定 液 涂 渍 的 均匀 性 ， 进 而 
影响 色谱 柱 的 分 离 效 能 。 担 体 应 是 一 种 化 学 惰性 、 多 和 孔 性 的 固体 颗 
粒 ， 能 提供 一 个 大 的 惰性 表面 ， 用 以 承担 固定 液 ， 使 固定 液 以 薄膜 状 
态 分 布 在 其 表面 上 。 担 体 应 具备 的 条 件 是 : 

a. 表面 应 是 化 学 惰性 的 ， 即 表面 没有 吸附 性 或 吸附 性 很 弱 ， 更 不 
能 与 被 测 物 质 起 化 学 反应 。 

b. 多 孔 性 ， 即 比 表 面积 较 大 (以 利 与 试 样 的 充分 接触 ) ， 孔 径 分 
布 均匀 (以 利于 形成 薄 而 均匀 的 固定 液 液 膜 ) 。 

c. 对 热 稳 定性 好 ， 有 一 定 的 机 械 强度 。 

d. 颗粒 大 小 均匀 ， 从 而 保证 色谱 柱 填 充 均 匀 ， 减 小 涡流 扩散 项 的 
数值 。 一 般 希 望 颗粒 均匀 、 细 小 ， 以 利于 提高 柱 效 能 。 但 颗粒 过 细 ， 
会 使 柱 压 降 增 大 ， 对 操作 不 利 。 一般 内 径 为 4 ~ 6mm 的 色谱 柱 选用 
40 ~60 目 、60 ~80 目 或 80 ~100 目的 颗粒 均 可 。 

气 - 液 色 谱 中 所 用 担 体 可 分 为 硅 藻 土 型 和 非 硅 藻 土 型 两 类 ， 常 用 的 
是 硅 藻 土 型 担 体 。 因 人 处理 方法 不 同 ， 硅 藻 土 担 体 可 分 为 红色 担 体 和 白 
色 担 体 两 种 。 这 两 种 硅 藻 土 担 体 的 化 学 组 成 和 内 部 结构 基本 相似 ,但 
它们 的 表面 结构 却 不 相同 。 红 色 担 体 一 般 适 用 于 分 析 非 极 性 或 弱 极 性 
物质 ， 白 色 担 体 一 般 用 于 分 析 极 性 物质 。 男 外 ， 担 体 需 进行 钝 化 处 理 ， 
以 改进 担 体 孔隙 结构， 屏蔽 活性 中 心 ， 提 高 柱 效能 。 钝 化 处 理 方法 有 
酸 洗 、 碱 洗 、 硅 烷 化 等 。 

@) 固定 液 : 在 气 - 液 色 谱 中 真正 起 分 离 作用 的 并 非 担 体 而 是 固定 
液 ， 因 此 固定 液 的 选择 就 显得 十 分 重要 。 用 于 气相 色谱 的 固定 液 已 有 
上 千 种 ， 为 选择 和 使 用 方便 ， 一 般 按 极 性 大 小 把 固定 液 分 为 四 类 ， 即 
非 极 性 、 中 等 极 性 、 强 极 性 和 氢 键 型 固定 液 。 

a. 对 固定 液 的 要 求 

。 挥发 性 要 小 ， 热 稳定 性 要 高 ， 否 则 易 被 载 气 带 走 或 发 生 热 分 解 
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而 流失 。 
。 化 学 稳定 性 好 ， 不 与 被 测 组 分 或 载 气 发 生化 学 反应 。 


























。 具有 高 度 的 选择 性 ， 即 对 沸点 、 极 性 或 结构 最 相近 的 物质 具有 


不 同 的 溶 























解 能 力 ， 以 利于 分 离 。 








。 具有 足够 的 溶解 能 力 ， 否 则 分 配 系数 太 小 ， 各 组 分 还 来 不 及 分 


离 就 流出 色谱 柱 。 








。 黏度 适中 ， 便 于 涂 渍 均匀。 


b. 











同 定 液 的 怕 





组 分 有 某 些 相似 公 
“ 极 性 ”来 说 明 固定 液 和 被 测 组 分 的 性 质 。 
。 分 离 非 极 性 物质 时 ， 一 般 选 用 非 极 公 


























固定 液 的 选择 。 固 定 液 的 选择 一 般 根 据 “ 相 似 相 溶 ”原理 ， 即 
E 时 ， 其 溶解 度 相对 就 大 。 常 用 
固定 液 的 选择 方法 为 : 

固定 液 ， 这 时 试 样 中 各 组 








分 按 沸 点 次 序 先后 流出 色谱 柱 ， 沸 点 低 的 先 出 峰 ， 沸 点 高 的 后 出 峰 。 


。 分 离 极 怕 





FE 物 质 时 ， 选 















































柱 。 但 对 肖 
性 组 分 后 出 村 














Vv 
NS 











性 





分 先 
。 对 


极 性 组 分 (或 易 被 极 化 的 
F 能 形成 氢 键 的 组 分 (如 醇 、 酚 、 





























用 极 性 固定 液 ， 这 时 试 样 中 各 组 分 主要 按 
极 性 顺序 分 离 ， 极 性 小 的 先 流出 色谱 柱 ， 极 性 大 的 后 流出 色谱 柱 。 

。 中 等 极 性 组 分 可 首选 中 等 极 1 
点 相同 的 极 性 与 非 极 性 组 








生 国 定 液 ， 基 本 上 仍 按 沸点 顺序 出 


分 来 说 ， 诱 导 力 起 主导 作用 ， 极 


。 分 离 非 极 性 和 极 性 混合 物 时 ， 一 般 选 用 极 性 固定 液 ， 这 时 非 极 











分 ) 后 流出 。 
廊 和 水 等 的 分 离 )， 一 般 


选择 极 性 的 或 氢 键 型 的 固定 液 ， 这 时 试 样 中 各 组 分 按 与 固定 液 分 子 间 
形成 氨 键 的 能 力 大 小 先后 流出 ， 不 易 形 成 氢 键 的 先 流 出 ， 最 易 形 成 所 





键 的 后 流出 。 

2) 气 - 固 色谱 
在 一 般 固 定 液 中 的 溶解 度 小 ， 常 采 
的 吸附 性 能 常 有 差异 的 特点 ， 可 获得 满意 的 分 离 效 习 






































] 吸 附 剂 作 固 定 相 ， 利 











oo 


固定 相 。 在 分 离 常温 下 的 气体 及 气态 烃 类 时 ， 气 体 








用 其 对 气体 








在 气 - 固 色谱 法 中 作 固 定 相 的 吸附 剂 ， 常 用 的 有 非 极 性 的 活性 痰 、 


弱 极 性 





的 吸附 剂 的 性 
称 ， 有 拖 尾 现象 等 。 后 来 用 表面 结构 ] 


E 的 氧化 铝 和 和 氢 键 型 硅胶 。 它 
同 ， 因 而 可 根据 分 析 对 象 选 用 。 由 于 吸附 剂 种 类 不 多 ， 不 是 同 批 御 
























































门 对 各 种 气体 吸附 能 力 的 强 弱 不 





ds 


备 


: 往 不 易 重 复 ， 并 且 进 样 量 稍 多 时 色谱 峰 就 会 不 对 
的 匀 的 吸附 剂 分 子 第 (如 碳 分 子 
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筛 等) 、 高 分 子 的 多 孔 微 球 等 作 固定 相 ， 不 但 使 极 性 化 合 物 的 色谱 峰 
不 拖 尾 ， 而 且 可 以 成 功 地 分 离 一 些 顺 、 反 式 空间 异 构 体 。 

3. 定性 分 析 
色谱 定性 分 析 常 采用 将 样品 和 标准 品 对 照 的 方式 ， 根 据 同一 种 物 
质 在 同一 根 色谱 柱 上 和 相同 的 色谱 条 件 下 保留 值 相同 的 原理 进行 定 
性 ， 将 保留 值 作为 定性 分 析 的 指标 ， 如 图 5-4-8 所 示 。 



































0 6 12 I8 7 El 36 
tr/min 
b) 
图 5-4-8 ”以 标准 物 直 接 对 照 进行 定性 分 析 示 意图 
a) 未 知 物 b) 标准 物 

















注 : 峰 上 的 数字 代表 出 峰 顺序 ， 标 准 物 A 为 甲醇 ，B 为 乙醇 ，C 为 
正 丙 醇 ，D 为 正 丁 醇 ，E 为 正成 醇 。 
(1) 利用 相对 保留 值 定性 ”利用 绝对 保留 值 定性 时 ， 必 须 严 格 控 
由 色谱 条 件 的 一 致 性 ， 其 可 靠 性 与 色谱 柱 的 分 离 效 率 有 密切 关系 。 由 
于 分 配 系数 只 取决 于 组 分 的 性 质 、 柱 温 与 固定 液 的 性 质 ， 而 与 固定 











= 






































第 五 章 ”常用 的 仪器 分 析 法 


. 247 . 














液 的 














用 量 、 柱 长 、 载 气流 速 及 柱 





填充 情况 等 无 关 。 因 此 ， 当 载 气流 速 


和 温度 发 生 微小 变化 时 ， 被 测 组 分 与 参 比 组 分 的 保留 时 间 同 时 发 生变 
化 ， 而 它们 的 比值 一 一 相对 保留 值 则 不 变 ， 可 作为 定性 较 可 靠 的 参数 。 


(2) 利用 加 入 标准 品 增加 峰 
近 而 


类 复杂 ， 由 于 保留 值 相 
入 样品 中 ， 混 匀 ， 进 样 











使 色 








高 的 方法 定性 ” 当 试 样 中 所 含 组 分 种 
谱 峰 难以 确认 时 ， 将 适 
， 对 比 加 入 前 后 的 色谱 图 ， 奉 加 入 后 某 色 谱 峰 


电 
里 





的 标准 品 加 


相对 增高 ， 则 该 色谱 组 分 与 已 知 标准 物质 可 能 为 同一 物质 。 

(3) 利用 文献 值 对 照 进行 定性 ”在 无 法 获得 标准 品 时 ， 可 利用 文 
献 值 对 照 定 性 ， 即 利用 标准 品 的 文献 保留 值 (相对 保留 值 或 保留 指 
数 ) 与 未 知 物 的 测定 保留 值 进行 比较 对 照 来 进行 定性 分 析 。 


























保留 指数 又 称 为 科 瓦 茨 指数 ， 是 一 种 重 现 性 较 其 他 保留 参数 都 好 
的 且 较 为 可 靠 的 定性 参数 。 保 留 指数 是 将 待 测 组 分 的 保留 行为 用 两 种 














与 之 相 邻 的 基准 物 〈 通 党 








用 正 构 烷烃 ) 





选 














和 在 一 定 柱 温 条 件 下 测 得 和 
性 ， 而 不 需要 标准 试 样 。 

(4) 联机 定性 
却 很 困难 。 通 
和 核磁 共振 波谱 法 对 单一 缚 























常 是 
待 测 组 分 的 保留 指数 是 在 一 定 条 件 下 ， 用 两 种 与 之 相 邻 的 正 构 
参 比 ， 进 行 调整 保留 值 的 测定 而 得 到 的 。 这 种 方法 可 根据 所 








9 待 





进行 标定 而 得 到 的 ， 即 某 
烷烃 作 


用 固定 相 























则 组 分 的 保留 指数 直接 与 文献 值 对 照 定 





气相 色谱 的 分 离 效率 很 
常 称 为 “四 大 谱 ” 的 质谱 法 、 红 外 光谱 法 、 紫 外 光谱 法 
物质 ) 的 有 机 化 合 物 具有 很 强 的 定 





分 〈 纪 











性 能 力 。 因 此 ， 将 色谱 分 村 
决 组 成 复杂 
联 














用 方法 








与 这 些 色谱 法 所 


4 混合 物 的 定性 分 析 问 题 。 
般 有 两 种 : 一 种 方法 是 将 色谱 分 离 后 需要 进行 定性 分 





析 的 某 些 组 分 分 别 收集 起 来 ， 然 后 再 用 上 述 





上 





量 结果 。 
4. 定量 分 析 
(1) 定量 分 析 依 据 





i 的 质量 (m,) 或 其 在 载 气 中 





表现 为 峰 











押 积 4, 或 峰 高 及) 








前 已 述 及 ， 在 一 定 的 色谱 操作 条 件 下 ， 组 
的 浓度 与 检测 器 的 响应 信号 (色谱 





成 正比 ， 可 写 为 








高 ， 但 仅 用 色谱 数据 定性 








用 仪器 联 用 ， 能 很 好 地 解 





“四 大 谱 ” 的 方法 或 其 他 





定性 分 析 方 法 进行 分 析 ; 另 一 种 方法 是 将 色谱 与 上 述 几 种 色谱 方法 
所 用 仪器 直接 连接 起 来 ， 组 成 联 用 仪 ， 可 以 同时 得 到 样品 的 定性 和 定 
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F 站 
































.248 . 简明 食品 检验 工 手 册 
m; =f.4, (5-4-15) 
式 中 /一 一 定量 校正 因子 ; 
m, 一 一 组 分 i 的 质量 ; 
4 一 一 组 分 i 峰 面 积 。 


这 就 是 色谱 定量 分 析 的 依据 。 可 见 ， 在 色谱 定量 分 析 中 ， 为 
果 准 确 可靠 ， 就 需要 准确 测量 检测 器 的 响应 信号 峰 
定 定量 校正 因子 以 及 选用 适宜 的 定量 计算 方法 等 。 
色谱 定量 分 析 基 于 被 测 物质 的 量 与 其 
但 是 由 于 同一 检测 器 对 不 同 的 物质 具有 不 
的 两 种 物质 的 色谱 峰 峰 面积 往往 不 相等 ， 这 
直接 计算 物质 的 含量 。 为 了 使 检测 融 产 生 的 
就 要 对 响应 值 进行 校正 ， 因 此 引入 



































户 ) ， 准 确 测 
(2) 定量 校正 因子 
(或 峰 高 ) 成 正比 例 关 系 。 
同 的 响应 值 ， 以 致 相同 量 
样 就 不 能 用 峰 面积 
言 号 能 真实 地 反映 出 物质 的 含量 ， 
“定量 校正 因子 ”。 

式 (5-4-15) 中 的 /为 绝对 定 〈 质 ) 
































面积 所 代表 的 物质 的 质量 。 它 主要 由 仪器 的 灵敏 度 所 决定 ， 既 不 易 准 

















面积 4 (或 




















伯 证 








[和 
AAA 





























这 


向 应 











量 校正 因子 ， 也 就 是 单位 峰 








确 测定 ， 也 无 法 直接 应 用 。 所 以 在 色谱 定量 分 析 工 作 中 ， 都 是 采用 相 





对 定量 校正 因子 及， 即 某 物 





质 的 绝对 定量 校正 因子 /与 某 一 标准 物质 





的 绝对 定量 校正 因子 /之 比 。 平常 所 指 的 或 由 文献 查 得 的 定量 校正 因 



































子 均 为 物质 的 相对 定量 校正 因子 。 用 来 测量 相对 定量 校正 因子 的 标准 
物质 因 检 测 吉 的 不 同 而 有 所 区 别 ， 如 热 导 池 检 测 需 常 采 用 茶 ， 氢 火焰 














离子 化 检测 器 常 采 


























积 校正 因子 fj, (通常 把 
应 当 注 意 ， 相 对 定量 校正 





6 相 对 ” 














单位 有 关 。 依 进入 检测 器 的 组 分 的 量 的 生 


L) ， 相 对 定量 校正 因子 又 有 相对 质量 定量 
正 因子 和 相对 体积 定量 校正 因子 之 分 。 其 中 ， 相 对 质 





j 正 庚 烷 。 按 被 测 组 分 使 用 的 计量 单位 的 不 同 ， 定 
量 校正 因子 又 有 相对 质量 校正 因子 f, 、 相 对 摩尔 校正 因子 fi, 和 相对 体 
二 字 略 去 ) 之 分 。 

因子 是 无 因 次 的 量 , 但 其 数值 却 与 所 用 
位 不 同 (可 以 是 g、mol 或 


校正 因子 、 相 对 摩尔 定量 校 
量 定量 校正 因子 





最 常用 。 再 者 ， 除 可 采用 色谱 峰 的 峰 面积 定量 外 ， 还 可 采用 峰 高 定量 ， 





所 以 相对 定量 校正 因子 又 有 峰 面 积 相 对 定量 校正 因子 友和 
量 校正 因子 久之 分 。 其 中 ， 峰 面积 相对 定量 校正 因子 较 常 
Ce 示 峰 面 积 相 对 定量 校正 因子 ， 使 用 时 应 注意 其 与 所 用 参量 




















注 明 时 均 











条 高 相对 定 
]， 且 不 加 
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的 一 致 性 。 相 对 定量 校正 因子 的 数值 可 由 文献 中 查 到 ， 但 引用 文献 值 
时 应 保证 试验 条 件 与 文献 的 一 致 性 ， 以 免得 出 错误 的 计算 结 

(3) 相对 应 答 值 $。 相对 应 答 值 也 叫 相对 响应 值 。 它 是 待 测 组 分 
i 的 绝对 响应 值 (绝对 灵敏 度 ) 与 作为 基准 标准 物质 * 的 绝对 响应 值 
(绝对 灵敏 度 ) 之 比 。 单 位 相同 时 ，5; 与 相对 定量 校正 因子 fi 互 为 倒 
数 关 系 ， 即 : 




















S, 1 
”5 A 
S 和 有 尺 只 与 试 样 、 标 准 物 质 以 及 检测 器 类 型 有 关 ， 而 与 操作 条 件 
和 柱 温 、 载 气流 速 、 固 定 液 性 质 等 无 关 ， 因 而 是 一 个 能 通用 的 常数 。 
表 5-4-3 给 出 了 一 些 物质 的 相对 定量 校正 因子 (未 加 注 明 时 均 表 示 面 
积 相 对 定量 校正 因子 ) 。 


表 5-4-3 一 些 物质 的 相对 定量 校正 因子 












































































































































化 合 物 | 沸点 /C | 得 弄 分 ee pe 
烷 -160 16 2. 80 0. 45 1.03 
乙 烷 -89 30 1.96 0.59 1.03 
丙烷 -42 44 1.55 0. 68 1. 02 
本 时 -0.5 58 1.18 0. 68 0.91 
乙烯 —104 28 2. 08 0.59 0. 98 
己 烘 -83.6 26 一 一 0. 94 
茶 80 78 1. 00 0.78 0. 89 
苯 110 92 0. 86 0.79 0. 94 
环 已 烷 81 84 0. 88 0.74 0. 99 
醇 65 32 1. 82 0.58 4. 35 
乙醇 78 46 1.39 0. 64 2. 18 
丙酮 56 58 1. 16 0. 68 2. 04 

乙 醛 21 44 1.54 0. 68 一 
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( 续 ) 
化 合 物 沸点 /CG 相对 分 热 导 池 检测 器 i 
子 质 量 fh a 化 检测 器 记 , 
乙醚 35 74 0.91 0. 67 一 
酸 100.7 一 一 一 1.00 
乙酸 118.2 一 一 一 4. 17 
乙酸 乙 酯 77 88 0.9 0.79 2. 64 
氯仿 一 119 0. 93 1. 10 二 
吡啶 MS 79 1.0 0.79 一 
氮 33 17 2.38 0. 42 一 
所 一 28 2.38 0.67 一 
氧 一 32 9. 0. 80 一 
二 氧化 碳 一 44 2. 08 0. 92 一 
四 氧化 碳 一 154 0.93 1.43 一 
水 100 18 3. 03 0.55 一 























校正 因子 的 测定 方法 是 : 准确 称 量 被 测 组 分 和 标准 物质 ， 混 合 

， 在 试验 条 件 下 进 样 分 析 4 (注意 样 量 应 在 线性 范围 之 内 ) ， 由 所 
ne ] 各 自 的 峰 面 积 ， 然 后 根据 公式 计算 相对 定量 校 
正 因子 。 如 果 数 次 测量 的 结果 接近 ， 则 可 取 其 平均 值 。 

(4) 几 种 常用 的 定量 计算 方法 

1) 归 一 化 法 。 帮 将 所 有 出 峰 组 分 的 含 
定量 计算 的 方法 就 叫做 归 一 化 法 。 只 有 当 i 
时 ， 才 可 用 此 方法 进行 定量 计算 。 

假设 试 样 中 有 n 个 组 分 ,每 个 组 分 的 质量 分 别 为 mm ，ma ，…， 
m, ， 这 nn 个 组 分 的 含量 之 和 m 为 100% ， 其 中 组 分 i 的 质量 分 数 ww 可 
按 式 (5-4-16) 计算 。 
















































































之 和 按 100% 计 ， 则 这 种 
样 中 所 有 组 分 均 能 出 峰 























志 

































































Afs 
国 fs x 100% (5-4-16) 


n 


DA7 


t=1 


式 中 用 组 分 ;的 相对 质量 校正 因子 ， 








Ww; = 
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4 一 一 组 分 i 的 峰 面 积 ; 
m 一 一 组 分 i 的 质量 (g); 
mm 一 一 各 组 分 质量 总 和 (g) 。 
对 于 狭窄 的 色谱 峰 ， 也 可 用 峰 高 代替 峰 面 积 来 进行 定 
各 种 操作 条 件 保 持 严 格 不 变 时 ， 在 一 定 的 进 样 量 范围 
是 不 变 的 ， 因 此 峰 高 就 直接 代表 某 一 组 分 的 量 ， 即 : 


ww = 二 x100% = hf 

2 hf 

这 种 方法 快速 简便 ， 最 适合 于 工厂 和 一 些 具 有 固定 分 析 任 务 的 化 

验 室 使 用 。 此 时 , 式 (5-4-17) 中 的 尺 为 峰 高 相对 定量 校正 因子 ， 此 

需 自行 测定 ， 测 定 方法 同 峰 面积 校正 因子 ,不同 的 只 是 用 峰 高 来 代 

替 峰 面积 。 

若 各 组 分 的 了 值 相近 或 相同 (如 同系 物 中 沸点 相近 的 各 个 组 分 ) ， 

则 式 (5-4-17) 可 进一步 简化 为 




































































x 100% (5-4-17) 






























































wd (5-4-18) 
m $Y, 

归 一 化 法 的 优点 是 简便 、 准 确 ， 当 操作 条 件 (如 进 样 量 、 流 速 
等 ) 变化 时 ， 对 分 析 结 果 的 影响 比较 小 。 

2) 内 标 法 。 当 试 样 中 所 有 组 分 不 能 全 部 出 峰 而 需 测 定 的 组 分 出 
峰 时 ， 可 采用 这 种 方法 。 所 谓 内 标 法 是 将 一 定量 的 纯 物 质 作 内 标 物 ， 
加 入 到 准确 称 取 的 试 样 中 去 ， 根 据 被 测 物 和 内 标 物 的 质量 及 其 在 色谱 
图 上 相应 的 峰 面积 的 比 ， 求 出 待 测 组 分 的 含量 。 例 如 ， 要 测定 试 样 中 
组 分 i (质量 为 m,) 的 质量 分 数 w,， 可 事先 向 质量 为 m 的 试 样 中 加 入 
质量 为 m 的 内 标 物 ， 则 


























二 (5-4-19) 
A 
m; ra (5-4-20) 





式 中 m 一 一 组 分 i 的 质量 (g); 
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m, 一 一 内 标 物 的 质量 (g) ; 

/一 一 组 分 i 的 相对 质量 校正 因子 ; 

/一 一 内 标 物 的 相对 质量 校正 因子 ; 

4 一 一 组 分 i 的 峰 面 积 ; 

4 一 一 内 标 物 的 峰 面 积 。 
在 分 析 工 作 中 ， 常 以 内 标 物 为 基准 ， 则 f=1， 此 时 计算 公式 为 





























m, A im 
Ww; = x100% =— x— x100% (5-4-21) 
m Af, m 
可 简化 为 
A, m. 
w;=— x— xf x100% (5-4-22) 
A m 


9 





可 见 ， 内 标 法 是 通过 测量 内 标 物 及 待 测 组 分 的 峰 面 积 的 相对 值 
来 进行 计算 的 ， 因 而 由 操作 条 件 变 化 所 引起 的 误差 ， 都 将 同时 反 
映 在 内 标 物 及 待 测 组 分 上 而 被 相互 抵消 ， 所 以 可 得 到 较为 准确 的 
分 析 结 果 。 这 一 内 标 法 的 主要 优点 , 已 在 很 多 仪器 分 析 方法 上 得 
到 应 用 。 
显然 ,在 内 标 法 中 内 标 物 的 选择 是 至 关 重 要 的 。 它 应 该 是 试 样 
中 不 存在 的 纯 物质 ， 加 入 的 量 应 接近 于 被 测 组 分 的 含量 ， 同 时 要 求 
内 标 物 的 色谱 峰 位 于 被 测 组 分 色谱 峰 附 近 ， 或 几 个 被 测 组 分 色谱 峰 
的 中 间 ， 并 且 与 这 些 组 分 的 组 分 峰 完全 分 离 ， 还 应 注意 内 标 物 与 待 
测 组 分 的 物理 及 物理 化 学 性 质 ( 如 挥发 度 、 化 学 结构 、 极 性 以 及 溶 
解 度 等 ) 应 相近 ， 以 便 操作 条 件 发 生变 化 时 ， 内 标 物 与 待 测 组 分 作 
匀称 的 变化 。 

内 标 法 的 优点 在 于 定量 较 准 确 ， 而 且 不 像 归 一 化 法 那样 有 使 用 上 
的 限制 ， 但 每 次 分 析 都 要 准确 称 取 试 样 和 内 标 物 的 质量 ， 因 而 不 适 于 
生产 中 进行 快速 控制 分 析 。 

3) 外 标 法 〈 又 称 为 定量 进 样 -标准 曲线 法 ) 。 所 谓 外 标 法 就 是 单 
独 应 用 待 测 组 分 的 纯 物 质 来 制作 标准 曲线 的 方法 。 这 与 分 光 光 度 分 析 
中 的 标准 曲线 法 是 相同 的 。 此 时 用 待 测 组 分 的 纯 物质 加 稀释 剂 (液体 
试 样 用 溶剂 稀释 ， 气 体 试 样 用 载 气 或 空气 稀释 )， 配 成 不 同 质量 分 数 
的 标准 系列 深 液 ， 依 次 取 固定 量 的 标准 系列 溶液 进 样 分 析 ， 从 所 得 色 
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"2S3 ， 





垣 





谱 图 上 测 出 响应 信号 〈 峰 面积 或 峰 高 等 ) ， 绘 人 





对 
试 样 〈 
响应 信号 ， 带 入 标准 
此 方法 的 优点 是 
于 进 样 量 的 重 现 性 和 












































质量 分 数 〈 横 坐标 ) 的 标准 曲线 ， 然 后 取 和 外 
固定 量 进 样 ) ， 进 样 后 

















由 所 得 色谱 
lH 线 中 查 出 其 对 应 的 
果 作 简单 ， 计 算 方 便 ， 但 结果 的 准确 度 3 
操作 条 件 的 稳定 性 。 








质量 分 数 。 





第 五 节 高效 液 相 色谱 法 


一 、 概 述 
1. 高 效 液 相 色 谱 


法 的 特点 





高 效 液 相 色谱 法 又 称 为 高 压 、 高 速 或 现代 村 
的 液 相 柱 色谱 法 的 基础 上 ， 引 入 气相 色谱 到 
的 分 离 分 析 技 术 。 它 在 技术 上 采用 了 高 压 泵 、 高 效 
检测 器 。 经 典 的 液 相 柱 色谱 法 的 流动 相 是 靠 其 自身 重力 前 移 的 ， 因 此 
柱 效率 低 ， 传 质 扩 散 慢 ， 分 离 速 度 极 低 ， 分 离 能 力 差 ; 而 高 效 液 相 





经 典 


一 














判 响应 信号 〈 纵 坐标 ) 
判 作 标 准 曲线 时 同 量 的 
图 测 得 该 试 样 中 待 测 组 





分 的 








要 取决 


FE 液 相 色 谱 法 。 它 是 在 
LE 论 的 一 种 高 效 、 快 速 
固定 相 和 高 灵敏 


主 : 
之 





色 


[一 


谱 法 采用 高 压 输液 泵 〈 压 力 在 10"kPa 以 上 ) 配合 微粒 固定 相 ( 压 差 


在 103Pa 以 上 ) ， 因 此 传 
度 大 大 提高 。 











质 扩 散 快 ， 柱 效率 高 2 ~3 个 数量 级 ， 分 析 速 


气相 色谱 法 使 用 气体 流动 相 ， 被 分 析 样品 必须 有 一 定 的 蒸气 压 ， 


汽化 后 才能 在 
一 些 挥发 性 差 








色谱 柱 上 进行 分 析 ， 使 分 析 对 象 的 范 
的 物质 需要 的 汽化 温度 和 柱 温 很 高 ， 并 
此 高 的 温度 下 被 汽化 的 同时 也 会 被 分 解 而 改变 原 有 的 结 

















书 



































受到 一 定 限制 。 
且 这 些 物 质 在 如 
构 和 性 质 ， 使 


进一步 的 分 析 不 再 成 为 可 能 。 而 高 效 液 相 色谱 法 在 接近 室温 的 条 件 下 





操作 ( 温 








度 低 更 有 利于 色谱 分 离 )， 最 高 不 超过 流动 相 的 沸 ， 
被 分 析 物 在 流动 相 中 有 一 定 的 溶解 度 ， 误 











效 液 相 色谱 法 尤其 适 上 





有 3 








那些 








性 差 的 物质 的 分 析 。 同 有 








寸 ， 高 效 液 相 





效 液 相 色谱 法 有 着 广泛 上 


和 应 用 前 景 。 











2. 高效 液 相 色谱 法 的 主要 类 型 


(1) 液 - 液 分 配色 谱 法 


液 - 液 分 配色 谱 法 的 作用 机 理 : 





和 


点 。 只 

可 以 实现 分 离 分 析 。 所 以 高 
点 高 、 分 子 量 大 、 极 性 强 、 对 热 稳定 
色谱 法 用 流动 相 参 与 分 离 过 程 ， 
从 而 为 分 离 的 控制 和 改善 创造 了 气相 色谱 法 无 法 比拟 的 条 件 





因此 高 
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两 相间 的 相对 溶解 度 不 同 ， 因 而 在 两 相间 进行 分 配 时 ， 在 固定 液 
中 溶解 度 较 小 的 组 分 较 难 进 入 固定 液 ， 在 色谱 柱 中 向 前 迁移 的 速 
度 较 大 ， 而 在 固定 液 中 溶解 度 较 大 的 组 分 容易 进入 固定 液 ， 在 色 
谱 柱 中 向 前 迁移 的 速度 较 小 ， 从 而 达到 分 离 的 目的 。 与 气 - 液 分 配 
色谱 法 相似 ， 液 - 液 分 配色 谱 法 分 离 的 顺序 取决 于 组 分 分 配 系 数 的 
大 小 。 

在 液 - 液 分 配色 谱 中 ， 流 动 相 的 极 性 小 于 固定 液 极 性 的 情况 称 为 正 
相 分 配色 谱 。 反 之 ， 奉 流动 相 的 极 性 大 于 固定 液 的 极 性 ， 则 称 为 反 相 
分 配色 谱 。 一 般 正 相 色谱 的 固定 液 极 性 大 于 流动 相 极 性 ， 而 反 相 色谱 
的 固定 相 极 性 小 于 流动 相 极 性 。 正 相 色 谱 适 用 于 分 离 极 性 化 合 物 ， 反 
相 色 谱 则 适用 于 分 离 非 极 性 或 弱 极 性 化 合 物 。 
(2) 液 - 固 吸附 色谱 法 ” 液 - 固 吸附 色谱 法 的 固定 相 是 固体 吸附 剂 。 
其 作用 机 制 是 : 根据 物质 在 固定 相 上 吸附 作用 的 不 同 来 进行 分 配 。 流 
动 相 中 的 溶质 分 子 被 流动 相 带 入 色谱 柱 后 ， 在 随 载 液 流动 的 过 程 中 ， 
发 生 交 换 反 应 ,溶质 分 子 和 溶剂 分 子 对 吸附 剂 活性 表面 产生 苋 争 吸 
若 分 配 比较 小 ， 则 表示 溶剂 分 子 吸附 力 很 强 ， 被 吸附 的 洲 质 分 子 

恨 少 ， 先 流出 色谱 柱 ; 若 分 配 比较 大 ， 则 表示 该 组 分 分 子 的 吸附 能 
AN 普法 常用 于 分 离 极 性 不 同 的 化 合 
物 、 含 有 不 同类 型 或 不 同 数量 官能 团 的 有 机 化 合 物 ， 以 及 有 机 化 合 物 
的 不 同 异 构 体 。 但 液 - 固 色 吸附 谱 法 不 适用 于 分 离 同 系 物 ， 因 为 液 - 固 
色谱 对 不 同 相 对 分 子 质 量 的 同系 物 选择 性 不 高 。 

(3) 离子 交换 色谱 法 ”离子 交换 色谱 法 基于 离子 交换 树脂 上 可 交 
换 的 离子 与 流动 相 中 具有 相同 电荷 的 被 测 离子 进行 可 逆 交 换 ， 被 测 离 
子 在 交换 剂 上 具有 不 同 的 亲和力 (作用 力 ) 而 被 分 离 。 

离子 交换 色谱 法 主要 用 来 分 离 离子 或 可 离 解 的 化 合 物 ， 广 泛 地 应 
用 于 无 机 离子 、 有 机 化 合 物 和 生物 物质 (如 和 氨基酸 、 核 酸 、 和 蛋白 质 
等 ) 的 分 离 。 凡 是 在 流动 相 中 能 够 电离 的 物质 都 可 以 用 离子 交换 色谱 
法 进行 分 离 。 

(4) 空间 排 阻 色 谱 法 ”固定 相 为 表面 具有 不 同 大 小 (一般 为 几 个 
纳米 到 数 百 个 纳米 ) 空 穴 的 凝 胶 的 色谱 法 称 为 空间 排 阻 色谱 法 ， 又 称 
为 凝 胶 色 谱 法 。 深 质 在 两 相 之 间 被 分 离 靠 的 是 自身 体积 的 不 同 。 深 质 
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进入 色谱 柱 后 ， 由 于 凝 胶 具 有 一 定 大 小 的 孔 穴 ， 体 积 大 于 凝 胶 孔 际 的 
分 子 不 能 进入 和 孔 际 而 被 排 阻 ， 直 接 从 表面 流 过 ， 先 流出 色谱 柱 ; 小 分 
子 可 以 渗 人 大 大 小 小 的 凝 胶 孔 附中 而 完全 不 受 排 阻 作用 ， 然 后 从 孔 院 
中 出 来 随 载 液 流动 ， 最 终 流 出 色谱 柱 ; 中 等 体积 的 分 子 可 以 渗入 较 大 
的 孔隙 中 ， 但 会 受到 较 小 孔隙 的 排 阻 作用 ， 介 乎 上 述 两 种 情况 之 间 。 
因此 ， 空 间 排 阻 色谱 法 是 一 种 按 分子 尺 寸 大 小 进行 分 离 的 色谱 分 析 
方法 。 

空间 排 阻 色谱 法 适用 于 相对 分 子 质 量 为 100 ~8 x10 的 任何 类 型 
化 合 物 ， 只 要 在 流动 相 中 是 可 溶 的 ， 就 可 用 空间 排 阻 色谱 法 进行 分 
离 。 但 空间 排 阻 色谱 法 只 能 分 离 相 对 分 子 质量 差别 在 10% 以 上 的 分 
子 ， 而 不 能 用 来 分 离 大 小 相似 、 相 对 分 子 质量 接近 的 分 子 。 

3. 高 效 液 相 色谱 分 离 方 式 的 选择 

选择 高 效 液 相 色 谱 法 对 样品 进行 分 离 、 分 析 时 ， 主 要 应 考虑 的 因 
素 包括 样品 的 性 质 ( 如 相对 分 析 质 量 、 化 学 结构 、 极 性 、 溶 解 度 参数 
等 化 学 性 质 及 物理 性 质 ) 、 各 种 液 相 色谱 分 离 方法 的 特点 及 其 适用 范 
围 、 实 验 室 现 有 仪器 、 色 谱 柱 等 条 件 。 

样品 在 多 种 溶剂 中 的 溶解 性 是 选择 分 离 类 型 的 基础 。 对 于 可 溶 
于 水 的 样品 ， 可 采用 反 相 色谱 法 ; 对 可 溶 于 酸性 或 碱 性 水 溶液 的 样 
品 ， 因 样品 为 离子 型 化 合 物 ， 宜 采用 离子 交换 色谱 法 、 离 子 对 色谱 
法 或 离子 色谱 法 ; 对 于 非 水 溶性 样品 (大 多 为 有 机 物 ) 以 及 可 溶 于 
葵 或 异 辛 烧 等 烃 类 溶剂 的 样品 ， 可 采用 液 - 固 吸 附 色谱 法 ; 对 于 可 溶 
于 二 氧 甲烷 或 氯仿 的 样品 ， 多 采用 正 相 色谱 法 或 吸附 色谱 法 ; 对 于 
可 溶 于 甲醇 的 样品 ， 可 用 反 相 色谱 法 ; 对 于 相对 分 子 质量 在 200 ~ 
2000 的 样品 ， 宜 采用 高 效 液 相 色 谱 中 的 液 - 固 色谱 、 液 - 液 色 谱 、 离 
子 交 换 色 谱 、 离 子 对 色谱 及 离子 色谱 等 方法 进行 分 离 、 分 析 ; 对 于 
相对 分 子 质量 大 于 2000 的 样品 ， 宜 采用 空间 排 阻 色谱 法 ， 并 可 判定 
羊 品 中 是 否 有 大 相对 分 子 质量 的 聚合 物 、 蛋 白质 等 化 合 物 及 做 出 相 
对 分 子 质 量 的 分 布 情况 。 通 常 采 用 吸附 色谱 法 分 离异 构 体 ， 采 用 正 、 
反 相 色谱 法 分 离 同 系 物 。 空 间 排 阻 色谱 法 用 于 溶 于 水 或 非 水 溶剂 以 
及 分 子 尺 寸 有 差别 的 样品 的 分 离 。 分 离 方 式 的 选择 原则 如 图 5-5-1 
所 示 。 
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低 极 性 | 反 和 高 并 
色谱 


非 离子 = 







































相对 分 子 中 高 极 性 | 
质量 小 于 2000 
| 阴离子 交换 、 离 子 排斥 、 离 子 对 
离子 
样品 一 | 阳离子 | 阳离子 交换 、 离 子 对 
水 溶性 


凝 胶 过 滤 色 谱 











秆 访 和 溶 1 lL 
图 5-5-1 分 离 方 式 的 选择 原则 
二 、 高 效 液 相 色 谱 仪 
1. 仪器 结构 及 工作 流程 
高 效 液 相 色谱 仪 的 基本 结构 一 般 包括 储 液 器 、 高 压 输 液 泵 、 梯 度 
洗 脱 装置 、 进 样 器 、 色 谱 柱 、 检 测 器 以 及 数据 处 理 系统 等 ， 如 图 5-5-2 
所 示 。 高 效 液 相 色谱 仪 的 工作 流程 为 : 流动 相 经 过 滤 后 由 高 压 输液 和 泵 


















































































馆 分 


收集 器 
图 5-5-2 ”高效 液 相 色 谱 仪 的 基本 结构 


检测 器 
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输送 到 色谱 柱 入 口 〈 若 采用 梯度 洗 脱 方式 ， 常 需 双 和 泵 系统 完成 流动 相 





的 输送 ) ， 样 品 由 进 样 器 自 进 样 口 注入 后 随 着 流动 相 流 经 色谱 村 





完成 





组 分 分 离 ， 分 离 后 的 组 分 随 着 流动 相 离开 色谱 柱 进 入 检测 辑 ， 检 测 器 
将 检测 到 的 信号 输 给 数据 处 理 装 置 。 若 需 收 集 馏 分 作 进一步 分 析 ， 则 


























可 在 色谱 柱 出 口 一 侧 收 集 馏分 。 
(1) 储 液 器 。” 储 液 器 用 来 供给 足够 数量 、 符 合 要 求 的 流动 术 














完成 分 离 、 分 析 任 务 。 对 储 液 絮 的 要 求 为 应 有 足够 的 容积 ， 确 保重 


目 ， 以 





复 测定 时 的 供 液 ; 便于 脱 气 ; 能耐 一 定 压力 ; 所 选用 的 材质 对 所 储 溶 








剂 都 是 化 学 惰性 的 。 


储 液 器 一 般 为 不 锈 钢 或 玻璃 的 ， 容 积 一 般 为 0.5 ~2L。 流动 相 用 
前 必须 脱 气 ， 因 为 色谱 柱 是 带 压 操作 ， 而 检测 器 是 常 压 操 作 。 若 流动 
相 中 所 含 气体 不 排除 ， 则 流入 色谱 柱 时 会 因 受 压 而 压缩 ， 流 出 色谱 柱 
进入 检测 器 时 会 因 常 压 而 溢出 ， 从 而 造成 检测 噩 噪声 增 大 ， 基 线 不 

















稳 ， 仪 器 工作 不 正常 。 这 在 梯度 洗 脱 时 尤 显 重要 。 
常用 的 脱 气 方法 有 低压 脱 气 法 、 吹 氨 脱 气 法 、 超 声波 脱 气 法 
(2) 高 压 输液 泵 
1) 要 求 : 高 压 输 液 泵 是 高 效 液 相 色 谱 仪 的 重要 部 件 之 一 ， 
































要 求 其 流量 稳定 、 精 度 高 (以 保证 重复 测定 结果 的 重 现 性 和 定性 定量 
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因此 ， 




















的 精度 ) ， 输 出 压力 高 且 平 稳 ， 无 脉动 ， 流 量 范围 宽 ， 最 高 压力 可 达 





30 ~60MPa， 耐 腐蚀 ， 压 力 波动 小 〈 减 少 噪 声 ) ， 死 体积 小 ， 易 于 清洗 


和 更 换 溶剂 ， 适 于 梯度 洗 脱 。 
2) 类 型 : 常用 于 高 效 液 相 色谱 仪 的 高 压 泵 按 输液 性 能 分 为 











两 类 . 


恒 压 泵 (如 气动 放大 泵 ) 和 和 恒 流 俏 (如 往复 式 柱 塞 泵 ); 按 机 械 结构 
叉 分 为 往复 式 柱 塞 录 和 气动 放大 泵 等 。 往 复式 柱 塞 泵 是 目前 高 效 液 相 
色谱 仪 使 用 最 为 广泛 的 一 种 泵 ， 其 结构 如 图 5-5-3 所 示 。 由 于 泵 的 柱 
塞 往 复 运动 频率 较 高 ， 对 密封 环 的 耐 磨 性 、 单 向 阀 的 刚性 及 精度 要 求 
都 很 高 。 密 封 环 采用 聚 四 气 乙 烯 添加 剂 材 料 ， 单 向 阀 的 球 、 阀 座 及 柱 
塞 采 用 人 造 宝石 材料 。 往 复 泵 分 为 单 柱 塞 、 双 柱 塞 及 三 柱 塞 三 种 ， 柱 








































































































塞 越 多 ， 则 流量 越 平衡 ， 脉 动 越 小 。 气 动 放大 有 泵 主要 用 于 凌 柱 。 








(3) 梯度 洗 脱 装 置 ”梯度 洗 脱 时 由 两 种 或 两 种 以 上 不 同 极 性 的 涂 
剂 作 流 动 相 ， 在 分 离 过 程 中 按 一 定 程 序 连 续 、 适 时 地 改变 流动 相 的 极 
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人 口 








图 5-53 往复 式 柱 塞 泵 结构 











性 配 比 ， 以 改变 欲 分 离 组 分 的 分 离 状 况 。 梯 度 洗 脱 方式 可 以 提高 色谱 
柱 的 分 离 度 ， 缩 短 分 析 周 期 等 。 这 种 方式 使 复杂 混合 物 的 分 离 变 得 更 
容易 。 

梯度 洗 脱 分 为 高 压 梯度 洗 脱 (又 称 为 内 梯度 洗 脱 ) 和 低压 梯度 洗 
脱 (又 称 为 外 梯度 洗 脱 )。 低 压 梯 度 洗 脱 时 ， 在 常 压 下 预先 按 一 定 的 程 
序 将 溶剂 混合 后 再 用 泵 输入 色谱 柱 系统 ， 也 称 为 泵 前 混合 。 高 压 梯度 
洗 脱 时 ， 用 泵 (通常 要 两 台 泵 ) 将 溶剂 预先 加 压 ， 然 后 输入 色谱 系统 
的 梯度 混合 室 ， 混 合 后 再 送 入 色谱 柱 ， 也 称 为 泵 后 〈 高 压 ) 混合 。 

(4) 进 样 器 ” 进 样 器 是 将 样品 引入 色谱 柱 的 装置 。 对 于 液 相 色谱 
而 言 ， 要 求 其 重复 性 要 好 ， 死 体积 要 小 ， 以 保证 柱 中 心 进 样 。 进 样 时 
色谱 柱 系统 流量 波动 要 小 ， 以 便于 自动 化 等 。 进 样 包括 取样 (准备 ) 
和 进 样 ( 工作) 两 个 环节 。 对 于 高 效 液 相 色谱 法 而 言 ， 进 样 方式 和 进 
样 体积 对 柱 效能 的 影响 是 很 大 的 。 要 获得 良好 的 分 离 效果 及 重 现 性 ， 
需要 将 样品 浓缩 后 瞬时 注入 色谱 柱 上 端 柱 担 体 的 中 心 并 成 一 小 点 。 若 
将 样品 注入 色谱 柱 担 体 前 的 流动 相 溶 剂 中 ,通常 会 使 溶质 以 扩散 的 形 
式 进入 色谱 柱 顶 端 ， 易 导致 样品 组 分 分 离 效 能 下 降 。 目 前 符合 要 求 的 
进 样 方式 主要 有 ; 

1) 注射 器 进 样 : 用 微量 注射 器 将 样品 注入 与 色谱 柱 相连 的 进 样 
系统 内 。 这 种 进 样 方式 可 以 获得 比 其 他 任何 一 种 进 样 方式 都 要 高 的 柱 
效能 ， 且 价 廉 、 易 于 操作 ， 但 不 宜 采 取 带 压 进 样 ， 且 峰 形 重 现 性 也 不 
太 理 想 。 
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2) 六 通 进 样 阀 : 借助 于 高 压 定量 进 样 阀 ( 常 为 六 通 阀 ， 见 图 5-5-4) 
直接 向 压力 系统 进 样 。 常 用 的 定量 进 样 阀 为 定 体 积 进 样 阀 ， 可 以 在 高 
压 下 将 样品 送 入 色谱 柱 ， 不 需 停 流 ， 进 样 量 由 固定 体积 (通常 为 10pL 
和 20kL) 的 定量 管控 制 ， 所 以 重复 性 好 。 




























































































a) b) 
图 55-4 六 通 进 样 阀 
a) 准备 b) 工作 
3) 自动 进 样 器 : 在 程序 控制 器 或 计算 机 控制 下 ， 自 动 完成 取样 、 























进 样 、 清 洗 等 一 系列 操作 的 一 种 进 样 方式 。 操 作者 只 需 将 样品 按 顺序 
装 入 储 样 装置 ， 即 可 连续 调节 进 样 量 ， 重复 性 高 。 

(5) 色谱 柱 ”色谱 柱 是 高 效 液 相 色谱 仪 的 核心 部 件 ， 有 具有 分 离 作 
用 。 柱 效能 高 、 选 择 性 好 、 分 析 速 度 快 是 对 色谱 柱 的 一 般 要 求 。 在 日 
常 分 析 中 ， 高 效 液 相 色谱 法 普遍 采用 微粒 高 效 固 定 相 ， 常 用 的 分 析 柱 
是 内 径 为 4.6mm 、 长 度 为 10 ~ 30cm 的 直 形 不 锈 钢 柱 ， 并 且 柱 内 壁 是 
经 过 严格 抛光 的 。 为 使 色谱 柱 达 到 应 有 的 柱 效 能 ， 除 了 系统 的 死 体 积 
要 小 之 外 ， 还 需要 合理 的 柱 结 构 以 及 装 柱 方法 和 技术 。 

此 外 ， 高 效 液 相 色 谱 仪 常用 的 色谱 柱 恒温 装置 有 水 浴 式 、 电 加 热 
式 、 和 恒温 箱 式 三 种 。 用 于 液 相 色谱 柱 恒温 装置 的 最 高 温度 不 应 超过 
100% ， 否 则 流动 相 汽 化 会 使 分 析 工 作 无 法 进行 。 

(6) 检测 需 理想 的 液 相 色谱 检测 需 应 具备 灵敏 度 高 、 重 现 性 
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不 敏感 、 死 体积 小 的 特点 。 几 种 主要 的 常用 液 相 色谱 检测 器 的 基本 特 





性 见 表 5-5-1。 


表 5-5-1 几 种 主要 的 常用 液 相 色 谱 检 测 器 的 基本 特性 











检测 器 检测 下 限 /( g/mL) | 线性 范围 选择 性 梯度 洗 脱 
紫外 光度 检测 器 10-19 103 ~ 104 有 可 
示 差 折光 检测 器 1077 104 无 不 可 
荧光 检测 需 10-22 ~10-1 103 有 可 

















1) 紫外 光度 检测 器 。 这 是 一 种 使 用 最 早 且 应 用 最 广泛 的 检测 器 
之 一 。 这 种 检测 需 不 仅 有 较 高 的 灵敏 度 和 选择 性 ， 而 且 对 环境 温度 、 
流动 相 组 成 及 流速 的 变化 不 敏感 ， 因 此 ， 无 论 等 度 洗 脱 或 梯度 洗 脱 都 

















这 种 检测 器 基于 欲 测 组 分 (在 流通 池 中 ) 对 特定 波长 的 紫外 光 产 
生 选 择 性 吸收 ， 对 于 单 色光 ， 组 分 浓度 与 吸光 度 之 间 服 从 吸收 定律 。 














外 分 光 和 紫外 可 见 分 光 ) 两 类 。 检 测 波 长 一 般 固 





紫外 光度 检测 器 有 固定 波长 〈 单 波长 和 多 波长 ) 及 可 变 波 长 ( 紫 


定 在 紫外 光 区 中 的 


254nm 和 280nm 。 由 于 这 种 检测 器 的 检测 灵敏 度 很 高 ， 因 此 对 于 一 些 
吸收 较 弱 的 物质 ， 也 可 以 实现 检测 。 但 这 种 检测 器 对 流动 相 溶剂 的 选 
用 有 一 定 限制 。 各 种 溶剂 均 有 其 一 定 的 可 透 过 波长 下 限 值 ， 超 过 这 一 
数值 时 ,溶剂 的 吸收 会 变 得 很 强 ， 以 致 检测 不 出 待 测 组 分 的 吸收 值 。 
高 效 液 相 色谱 法 常用 部 分 溶剂 透 过 波长 的 下 限 值 见 表 5-5-2。 下 限 值 是 
指 溶剂 在 以 空气 为 参考 ， 流 动 池 光 程 长 为 lem 时 ， 恰 好 产生 1.0 个 吸光 
度 时 相应 的 波长 (nm) ， 即 在 溶剂 透射 率 为 10% 时 所 对 应 的 波长 值 。 


























表 5-5-2 高 效 液 相 色谱 法 常用 部 分 


溶剂 透 过 波长 的 下 限 值 


(单位 : nm) 



































溶剂 名 称 | 透 过 波长 下 限 | 溶剂 名 称 | 透 过 波长 下 限 || 溶剂 名 称 | 透 过 波长 下 限 
丙酮 330 氯仿 245 甘油 220 
乙 且 210 环 已 烷 210 庚 烷 210 
茶 280 二 氧 乙 烷 230 乙 烷 210 
三 溴 甲烷 360 二 氧 甲 烷 230 甲醇 210 
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( 续 ) 

溶剂 名 称 | 透 过 波长 下 限 | 溶剂 名 称 | 透 过 波长 下 限 || 溶剂 名 称 | 透 过 波长 下 限 
乙酸 丁 酶 255 二 乙醚 260 基 环 已 烷 210 
丁 配 235 环 戊 烷 210 甲酸 甲 酯 265 
二 硫化 碳 380 酸 乙 酯 260 异 丙 醇 210 
四 氧化 碳 265 乙酸 乙 酯 260 甲苯 285 























将 二 极 管 阵列 作 为 检测 元 件 用 于 紫外 光度 检测 器 是 一 大 进展 。 阵 


日 


已 一 一 


列 由 光 
测量 











且 o 


极 管 组 成 ， 每 个 二 极 
当 光 源 发 出 的 紫外 光 或 可 见 光 通 过 样品 流通 池 时 ， 被 流动 相 


管 
a 


宽 5S0hm ， 




















了 进入 和 








的 样品 组 分 选择 性 吸收 ， 必 


E 色 器 分 光 后 照射 在 二 极 管 阵 列 装置 


各 自 完成 一 窗 段 的 光谱 





| 








上 ， 这 样 就 同时 获得 各 波长 的 信号 强度 ， 并 用 


技术 对 二 极 管 阵 列 快速 扫描 采集 


数据 。 由 于 





物 各 个 瞬间 的 动态 光谱 吸收 图 
经 计算 机 人 处理 后 可 获得 三 维 色 i 
-光谱 图 ， 如 图 5-5-5 所 示 。 
此 ， 

















HB 











析 。 同 时 ， 还 可 以 对 每 个 


色谱 


F 扫描 速度 极 快 ， 远 远 
超出 色谱 流出 峰 的 速度 ， 因 此 可 
无 需 停 留 扫描 而 观察 色谱 柱 流出 


因 
可 利用 色谱 保留 值 规律 及 光 
谱 特 征 吸收 曲线 综合 进行 定性 分 


条 


吸光 度 | 

















电子 学 方法 以 及 计算 机 
光谱 平面 


色谱 平面 





9 





MSN 


图 5-5-5 





时 间 一 一 
三 维基 线 


三 维 色谱 -光谱 图 


的 指定 位 置 ( 峰 的 前 沿 、 顶 点 、 峰 的 后 沿 ) 实时 记录 吸收 光谱 图 并 进 
行 比 对 ， 从 而 判断 色谱 峰 的 纯度 以 及 分 离 状 况 。 
2) 示 差 折光 检测 器 ( RI)。 示 差 折 光 检 测 右 又 称 为 光 折 射 检测 





器 。 这 种 检测 器 是 借助 于 连续 涡 
现 对 样品 浓度 测定 的 。 溶 液 的 
(样品 ) 各 自 折光 射 率 乘 以 各 自 


折射 率 是 


I 定 色谱 柱 流 ! 


纯 溶 








浓度 的 和 有 








相 本 号 的 光 折 射 率 之 差 即 表 示 禁 





1 物 光 折射 率 的 变化 而 实 
剂 ( 流 动 相 ) 和 纯 溶 质 


1。 溶 有 样品 的 流动 相 和 流动 
EF 品 在 流动 相 中 的 浓度 。 原 则 上 几 是 与 
流动 相 光 折射 指数 有 差别 的 样品 都 可 用 该 方法 测定 ， 所 以 它 是 一 种 通 
用 型 的 浓度 检测 器 。 该 方法 的 检测 下 限 可 达 10 ~107 "g/mL。 常 



































j 游 
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剂 在 20%C 时 的 光 折射 率 见 表 5-5-3。 按 检测 原理 的 不 同 ， 示 差 折光 检测 
器 可 分 为 偏转 式 和 反射 式 两 种 类 型 。 通 常 高 效 液 相 色 谱 法 均 使 用 反射 
式 示 差 折光 器 ， 可 以 获得 较 高 的 检测 灵敏 度 。 但 该 检测 需 不 适 于 梯度 
洗 脱 。 























表 5-5-3 常用 溶剂 在 20%C 时 的 光 折 射 率 





































































































溶剂 名 称 光 折 射 率 溶剂 名 称 光 折 射 率 
水 1. 333 葵 1.501 
已 醇 1. 326 甲 茶 1. 496 
丙酮 1. 358 己 烷 1. 375 
氧 号 喃 1. 404 环 已 烷 1. 462 

乙烯 乙 二 醇 1. 427 丙烷 1. 388 
氧化 碳 1. 463 乙醚 1. 353 
氯仿 1. 446 甲醇 1.329 

乙酸 乙 酯 1.370 乙酸 1.329 
乙 且 1. 344 茶 胺 1. 358 
异 辛 烷 1. 404 氧 代 葵 1. 525 

甲 基 异 丁 酮 1. 594 二 甲 茶 1. 500 

氧 代 丙 烷 1. 389 二 乙 胺 1. 387 
乙 酮 1.381 溴 乙 烷 1. 424 




















3) 荧光 检测 器 。 这 是 一 种 很 灵敏 且 选 择 性 好 的 检测 器 。 许 多 
化 合 物 ， 特 别 是 具有 对 称 共 轿 结构 的 有 机 芳香 族 化 合 物 和 生化 物 
质 被 入 射 的 紫外 光照 射 之 后 ， 能 吸收 其 中 一 定 波长 的 光 , 使 原子 
中 的 某 些 电子 从 基态 中 的 最 低 振动 能 级 跃迁 到 较 高 电子 能 级 的 某 
些 振 动能 级 。 之 后 ， 由 于 电子 在 分 子 中 的 碰撞 ， 消 耗 一 定 的 能 量 ， 
而 下 降 到 第 一 电子 能 级 的 最 低 振 动能 级 ， 再 跃迁 至 基态 电子 能 级 
中 的 某 些 不 同 振动 能 级 ， 同 时 发 射出 比 原来 所 吸收 的 频率 较 低 、 
波长 较 长 的 光 ， 即 获 光 。 被 这 些 物 质 所 吸收 的 光 叫 做 激发 光 ， 产 
生 的 效 光 叫做 发 射 光 。 菊 光 的 强度 与 人 射 光 强 、 量 子 效 率 以 及 样 
品 浓度 有 正比 关系 。 

荧光 检测 天 最 大 的 优点 是 具有 极 高 的 灵敏 度 〈 比 紫外 光度 检测 需 
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高 1 ~3 个 数量 级 ， 
药物 及 生化 分 析 ， 线 性 

(7) 色谱 工作 站 
途 包括 : 采集 、 处 理 条 





于 








汉 

















达 hg 人 所 级 ) 及 良好 的 选择 
仅 约 为 10” 。 
目前 高 效 液 相 色谱 仪 广泛 使 用 色 
分析 数据 ; 控制 仪器 ; 色谱 系统 优化 和 专家 系 





品 
DD 


和 





样品 用 量 少 ， 适 于 





Ly 





谱 工 作 站 ,用 








统 ， 可 使 所 有 分 析 过 程 均 可 在 线 模拟 显示 ， 进 行 数 
和 存储 ， 并 对 整个 分 析 过 程 实现 自动 控 
分 析 实 际 样品 ， 必 须 建立 色谱 分 析 法 ， 首 先 应 选择 合 





制 





式 ; 其 次 选择 流动 相 ， 可 以 














2. 固定 相 与 流动 相 
(1) 固定 相 





在 液 - 液 色谱 固 











通过 调节 流动 相 的 配 比 及 组 
择 性 的 优化 ， 同 时 还 可 对 柱 长 、 国 
行 最 优化 ， 最 终 还 要 验证 方法 的 正确 怕 








定 相 粒 


Lo 





液 - 固 吸附 色谱 常用 的 固 
子 第 、 聚 酰胺 等 全 多 孔 型 或 薄 这 型 的 





固体 








气 - 液 色谱 可 以 使 用 的 因 
色谱 中 。 但 与 气相 




















可 用 于 液 - 液 色谱 的 固定 液 就 


化 学 键 合 型 
胶 表面 的 游离 产 基 上 而 形成 
吸附 和 液 - 液 分 配 机 
梯度 洗 脱 ， 并 且 可 
选择 性 。 按 键 合 官能 团 





秆 | 
让 
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?9 






































耐 溶剂 六 
以 通过 改变 键 合 相 有 机 





和 已 


理 能 团 
定 相 。 这 





的 国 











的 极 性 ， 键 合 相 可 分 为 极 性 键 合 相 和 非 极 色 














丙种。 目前 使 














离子 交换 色谱 固 
子 交 换 树脂 和 离子 交换 键 合 











离子 交换 树脂 和 阳离子 交换 树脂 两 种 类 型 ， 按 离子 交换 功能 


及 其 强 弱 可 分 为 强酸 性 、 强 
强酸 性 和 强 碱 性 离子 交换 树 
也 比较 宽 ， 因 此 在 高 效 液 相 

凝 胶 是 空间 排 阻 色谱 用 











Ph 洗 ， 较 一 
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据 自 
。 要 能 准确 、 





动 采集 、 处 理 
快速 和 有 效 地 
适 的 柱 分 离 模 
成 达到 分 离 选 
度 以 及 流动 相 流速 等 参数 进 




















定 相 有 硅胶 、 氧 化 铝 、 分 
吸附 剂 。 


定 相 中 ， 固 定 液 的 种 类 相对 比较 少 。 原 则 上 讲 ， 几 
定 液 ， 只 要 不 与 流动 相互 溶 ， 就 可 
色谱 不 同 ， 液 相 色谱 的 流动 相 参 与 分 离 过 程 ， 因 此 
只 有 极 性 不 同 的 几 种 。 

固定 相 就 是 将 有 机 











j 在 液 - 液 











通过 化 学 反应 共 价 键 合 到 硅 
类 固定 相 的 突出 特点 是 兼 有 
般 液 体 固定 相传 质 快 ， 利 于 
官能 团 的 类 型 来 改变 分 离 的 

E 键 





























最 广泛 的 是 非 极 性 烷 基 键 合 相 ， 特 别 是 C18 反 相 
键 合 相 (简称 为 ODS) 在 反 相 色谱 中 发 挥 着 重要 作 














用 。 














定 相 就 是 离子 交换 树脂 ， 有 两 种 类 型 : 薄膜 型 离 








固定 相 。 这 两 


碱 性 、 弱 酸 怕 


色谱 








固定 相 ， 是 含 


类 离子 交换 树脂 又 可 分 为 阴 
团 酸 碱 性 
E、 弱 碱 性 四 种 类 型 。 其 中 ， 








旨 的 稳定 性 相对 更 好 一 些 ，pH 值 适用 范围 
的 使 用 也 更 广泛 一 些 。 











有 大 量 液体 〈 通 











党 为 水 ) 的 
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柔软 并 富有 弹性 的 物质 ， 是 一 种 经 过 交 联 而 具有 立体 多 孔 网 状 结构 的 
多 聚 体 ， 分 为 软 质 、 半 硬 质 和 硬 质 三 种 类 型 。 软 质 凝 胶 适 用 于 以 水 为 
流动 相 的 凝 胶 过 滤 色 谱 ; 半 硬 质 凝 胶 是 目前 应 用 最 多 的 凝 胶 ， 适 用 于 
非 极 性 有 机 溶剂 ， 硬 质 凝 胺 具有 化 学 稳定 性 和 对 热 稳定 性 ， 机 械 强 度 
高 ， 可 在 色谱 柱 中 直接 更 换 深 剂 ， 是 目前 用 得 较 多 的 无 机 凝 胶 。 
(2) 流动 相 理想 的 液 相 色谱 流动 相应 当 具 有 黏度 低 ， 与 检测 需 
兼容 性 好 ， 易 于 纯化 和 毒性 低 等 特征 。 高 效 液 相 色谱 法 常 采 用 多 元 洲 
剂 系统 ， 根 据 各 自在 组 合 溶剂 系统 中 所 起 作用 的 不 同 分 为 洗 脱 剂 和 调 
节 剂 。 前 者 决定 基本 的 分 离 ， 后 者 调节 样品 组 分 的 滞留 并 对 某 几 个 组 
分 具有 选择 性 的 分 离 作用 。 在 正 相 色谱 中 ， 洗 脱 剂 采用 低 极 性 的 溶剂 
(如 正己 烧 、 茶 、 毛 仿 等 )， 而 调节 剂 则 根据 样品 组 分 的 性 质 选择 极 性 
较 强 的 针对 性 浴 剂 (如 酸 、 酯 、 酮 、 醇 、 酸 等 ) 。 在 反 相 色谱 中 常 以 
水 为 流动 相 的 主体 ， 将 加 入 不 同 配 比 的 能 与 水 互 溶 的 极 性 有 机 溶剂 
(如 甲醇 、 乙 有 请 、 四 和 氨 哮 喃 等 ) 作为 调节 剂 。 甲 醇 与 水 的 混合 流动 相 
足以 满足 多 数 样 品 的 分 离 要 求 ， 且 称 度 小 ， 毒 性 比 乙 且 小 ， 价 格 低廉 ， 
是 反 相 色谱 法 中 常用 的 流动 相 。 但 乙 且 的 溶剂 强度 较 高 且 笑 度 较 小 ， 
并 满足 在 紫外 光 区 185 ~ 205nm 处 的 检测 要 求 。 综 合 来 看 ， 乙 且 - 水 系 
统 要 优 于 甲醇 -水 系统 。 

在 化 学 键 合 相 色 谱 法 中 ,溶剂 的 洗 脱 能 力 直 接 与 它 的 极 性 相关 。 
在 正 相 色谱 中 ,溶剂 的 强度 随 着 极 性 的 增强 而 增加 ; 在 反 相 色谱 中 ， 
溶剂 的 强度 随 着 极 性 的 增强 而 减弱 。 常 用 溶剂 的 极 性 由 大 至 小 的 顺序 
为 : 水 > 甲 酰胺 > 乙 有 睛 > 甲醇 > 乙醇 > 丙 醇 > 丙酮 > 二 氧 六 环 > 四 氧 
呐 喃 > 甲乙 酮 > 正 丁 醇 > 乙酸 乙 酯 > 乙酸 > 异 丙 醚 > 二 氧 甲 烷 > 氧 仿 
> 省 乙 烷 > 茉 > 氧 两 烷 > 甲苯 > 四 氧化 碳 > 二 硫化 碳 > 环 已 烷 > 已 烧 
> 康 烷 > 煤 油 。 

离子 交换 色谱 主要 在 含水 介质 中 进行 。 组 分 的 保留 值 可 用 流动 相 
离子 强度 以 及 介质 酸碱度 进行 控制 ， 增 加 离子 强度 可 使 保留 值 降 
氏 。 对 于 阳离子 交换 柱 : 随 着 流动 相 pH 值 的 增加 ， 保 留 值 减 小 。 对 
于 阴离子 交换 柱 ， 随 着 流动 相 pH 值 的 增加 ， 保 留 值 增加 。 流 动 相 中 
4 离子 类 型 对 样品 组 分 的 保留 值 有 显著 影响 。 通 常 阴离子 的 保留 顺序 
由 大 至 小 为 : C,H;0，” >S0;” >T >NO >Cr0;- >Br >SCN >Cl > 
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HCO0O- >CH:CO0 ->0H- >F-。 阳 离子 的 保留 顺序 由 大 至 小 大 为 
Ba’* >Pb >Ca > Ni?* >Cd >Cu’ >Cor >7Z0 >Mg > Ag > 
Cs* >Rb* >K* >NH > Na >H* >1Li*, 但 彼此 差别 不 如 阴离子 
明显 。 

空间 排 阻 色谱 法 所 用 流动 相应 与 凝 胶 非 常 相似 ， 以 便 温润 凝 胶 并 
防止 其 吸附 作用 的 发 生 。 对 于 扩散 系数 相当 低 的 大 分 子 ， 流动 相 溶剂 
自身 的 黏度 也 会 影响 分 辨 率 。 一 般 来 讲 ， 分 离 高 分 子 有 机 化 合 物 时 ， 
主要 采用 四 和 氧 味 喃 、 甲 茶 、 间 甲 茶 酚 、N，N -二 甲 基 甲 酰胺 等 作 流 动 
相 ; 分 离 生 物 样 品 时 ， 主 要 采用 水 、 盐 缓冲 溶液 、 乙 醇 以 及 丙酮 等 作 
流动 相 。 

三 、 基 本 理论 与 试验 技术 

1. 影响 色谱 峰 扩 展 及 色谱 分 离 的 因素 

高 效 液 相 色 谱 法 与 气相 色谱 法 在 基本 概念 、 术 语 和 基本 理论 等 方 
面 都 基本 一 致 ， 如 保留 值 、 分 配 系 数 、 分 配 比 、 分 离 度 、 塔 板 理论 、 
速率 理论 等 ， 区 别 在 于 流动 相 的 不 同 。 因 此 ， 在 高 效 液 相 色 谱 分 析 中 ， 
各 组 分 的 分 离 及 色谱 峰 的 扩展 过 程 也 符合 速率 理论 方程 ( 即 范 弟 姆 特 
方程 ) 式 ， 影 响 因 素 同 样 是 涡流 扩散 项 、 分 子 扩 散 项 和 传 质 阻 力 
项 ， 即 
























































H=A+ B=Cu=H +H, +H +H, +H.,. (5-5-1) 
也 


式 中 “4 一 一 涡流 扩散 项 ; 
8 一 一 分 子 扩散 系数 ; 
C 一 一 传 质 阻力 系数 ; 
一 一 涡流 扩散 项 ; 
且 ,一 一 分 子 扩散 项 ; 
瓦 一 一 国定 相传 质 阻力 项 ; 
H, 流动 的 流动 相 中 的 传 质 阻力 项 ，; 
H, 一 一 潍 留 的 流动 相 中 的 传 质 阻力 项 。 
(1) 涡流 扩散 项 五 ”样品 注入 色谱 柱 后 ， 在 流动 相 驱 动 下 不 可 能 
沿 直线 运动 ， 而 是 不 断 改变 方向 ， 形 成 涡流 般 的 曲线 运动 。 由 于 样品 
在 不 同 流 路 中 受到 的 阻力 不 同 ， 使 其 在 柱 中 的 运动 速度 有 快 有 慢 ， 同 
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时 运动 路 径 长 短 不 一 ， 结 果 使 到 达 出 口 的 时 间 不 同 ， 导 致 峰 型 扩散 。 
涡流 扩散 仪 与 回 定 相 的 粒度 和 柱 填 充 的 均匀 度 有 关 。 

(2) 分 子 扩散 项 (纵向 扩散 项 ) #， 当 试 样 分 子 随 着 流动 相 从 色 
谱 柱 经 过 时 ， 由 分 子 本 身 运 动 引 起 的 纵向 扩散 同样 会 导致 色谱 峰 的 扩 
展 ， 从 而 引起 色谱 峰 形 的 扩散 ， 即 纵向 扩散 项 。 分 子 扩散 与 分 子 在 流 
动 相 中 的 扩散 系数 成 正比 ， 而 与 流动 相 的 线 速度 成 反比 。 样 品 在 色谱 
柱 中 湾 留 的 时 间 越 长 ， 分 子 扩散 就 会 越 严重 。 由 于 分 子 在 液体 中 的 扩 
散 系 数 比 在 气体 中 的 要 小 4 ~5 个 数量 级 ， 因 此 在 液 相 色 谱 中 ， 当 流动 
相 的 线 速度 大 于 0. Scm/s 时 ,分 子 扩散 对 色谱 峰 扩展 的 影响 实际 可 达 
忽略 的 地 步 。 

(3) 传 质 阻力 项 在 液 相 色谱 法 中 ， 传 质 阻力 项 又 可 分 为 两 项 ， 
即 国定 相传 质 阻力 项 和 流动 相传 质 阻力 项 。 

1) 国定 相传 质 阻力 项 及 : 主要 发 生 在 液 - 液 分 配色 谱 中 。 试 样 分 
子 自 流动 相 进入 固定 液 内 和 从 固定 相 流出 进入 流动 相 时 ， 会 引起 色谱 
峰 扩 展 。 对 于 液 - 液 分 配色 谱 ， 应 设法 使 用 薄 的 固定 相 液 膜 ， 对 于 吸附 
色谱 、 空 间 排 阻 色谱 以 及 离子 交换 色谱 ， 应 尽量 使 用 小 颗粒 固定 相 。 

2) 流动 相传 质 阻力 项 : 试 样 分 子 在 流动 相 中 的 传 质 过 程 有 两 种 
形式 ， 即 在 流动 的 流动 相 中 传 质 以 及 在 滞留 的 流动 相 中 传 质 。 

Qa 流动 的 流动 相 中 的 传 质 阻力 项 及 ,。 当 流动 相 流 过 色谱 柱 内 的 
填充 物 时 ， 处 于 不 同 层 流 的 流动 相 分 子 具有 不 同 的 流速 ， 靠 近 填 充 物 
颗粒 的 流动 相 要 比 中 心 层 流 的 流动 速度 小 ， 即 在 柱 内 流动 相 的 流速 并 
非 是 均匀 的 ， 因 此 产生 峰 形 扩展 。 

@) 滞留 的 流动 相 中 的 传 质 阻力 项 及 ,,。 固 定 相 的 多 孔 性 ， 使 部 分 
流动 相 溶剂 滞留 其 中 上 且 停 止 不 动 。 流 动 相 中 的 组 分 分 子 欲 到 达 孔 穴内 
的 国定 相 表面 进行 质量 交换 ， 需 首先 经 过 滞留 区 中 的 清 留 流动 相 。 知 
孔 穴 既 小 又 深 ， 则 这 部 分 的 传 质 速率 必然 很 小 ， 结 果 会 加 剧 峰 的 扩展 。 

综 上 所 述 ， 对 于 高 效 液 相 色 谱 法 而 言 ， 纵 向 扩散 项 可 略 而 不 计 ， 
影响 柱 效 能 的 主要 因素 是 传 质 阻力 项 。 提 高 液 相 色 谱 的 分 离 效 率 ， 应 
通过 减 小 柱 填料 的 粒度 ， 改 善 填充 均匀 性 来 实现 。 与 气相 色谱 一 样 ， 
液 相 色 谱 分 析 中 各 种 影响 柱 效 能 的 因素 也 是 相互 联系 和 相互 制约 的 。 
比如 ， 选 用 低 黏度 的 流动 相 或 适当 提高 柱 温 来 降低 流动 相 夭 度 ， 有 利 
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延长 。 
2. 定性 和 定量 方法 


(1) 定性 方法 ”由 于 液 相 色谱 过 程 9 


同一 组 分 在 不 同色 谱 条 件 下 的 保留 
下 ， 同 一 组 分 在 不 同色 谱 柱 上 的 保 











于 传 质 ， 但 提高 柱 温 会 降低 分 辨 率 ; 降低 流动 相 流速 对 减 小 传 质 阻力 
项 的 影响 显然 是 有 利 的 ， 但 同时 又 会 增加 纵向 扩散 项 ， 使 分 析 周 其 

















影响 浴 质 迁移 的 因素 较 多 ， 
值 相差 较 大 ， 即 使 在 相同 操作 条 件 
留 值 也 可 能 有 很 大 差别 ， 因 此 液 相 








色谱 比 气相 色谱 定性 难度 更 大 ， 但 
(2) 定量 方法 

法 、 内 标 法 和 外 标 法 。 
3. 试验 技术 
(1) 溶剂 的 纪 














高 效 液 相 色 谱 的 定 上 


方法 原理 与 气相 色谱 定性 方法 相同 。 
方法 ， 主 要 还 是 面积 归 一 化 






































化 ”尽管 分 析 纯 和 优 级 纯 浴 剂 在 大 多 数 情况 下 都 可 





以 满足 色谱 分 析 的 要 求 ， 但 是 不 同 
不 同 ， 如 用 紫外 检测 时 ， 溶 剂 中 就 
质 。 目 前 ， 色 谱 分 析 用 的 “ 
为 分 析 纯 ， 有 时 要 进行 除去 紫外 

分 析 纯 的 乙 朋 
丙烯 醇和 恶 唑 化 合 物 ， 产 生 








杂 





燃 脂 、 
或 酸 怕 
钠 氧化 裂解 与 甲醇 共 沸 的 方法 使 之 

四 氢 哮 喃 不 太 稳定 ， 故 其 中 加 
茶 ) ， 可 用 蒸馏 的 方法 将 其 除去 ， 
































色谱 纯 ” 


于 是 常用 的 流动 相 溶剂 ， 但 其 还 含有 少量 的 丙酮 、 丙 


E 氧 化 铝 吸附 的 方法 对 其 加 以 纯化 ， 也 可 采用 高 鳃 酸 钾 


但 应 在 使 用 前 进 





的 色谱 柱 和 检测 方法 对 溶剂 的 要 求 
不 能 含有 在 检测 波长 下 有 吸收 的 杂 
除 最 常用 的 甲醇 外 ， 其 余 多 


溶剂 
质 、 脱 水 、 重 蒸 等 纯化 操作 。 


























zc 是 . 
肯 时 











较 大 的 








用 活性 炭 
7/ 氧 氧 化 


吸收 。 通 常 采 





纯化 。 
入 了 抗 氧化 剂 BHT (二 丁 基 烃 基 甲 
行 蒸馏 ， 否 则 长 时 




















p= 


间 地 放置 又 会 使 其 氧化 ， 而 


在 使 





用 前 应 检查 有 无 氧化 产物 。 检 查 方 


























法 为 : 取 10mL 四 和 氧 呈 喃 和 1mL 新 
液 ， 混合 1min 后 ， 不 出 现 黄色 ( 
即 可 使 用 。 

与 水 不 混 溶 的 溶剂 ( 如 氯仿 ) 











四 和 氧 哮 喃 氧化 形成 的 过 氧化 物 颜 





配制 的 质量 分 数 为 10% 的 碘化钾 溶 
色 ) 








吕 








的 微量 极 性 杂质 〈 如 乙醇 ) 以 及 











亢 代 烃 CH,Cl,) 中 的 HCI 杂质 可 以 


酸 钙 干 燥 。 
正 相 色谱 中 使 用 的 
水 。 水 是 极 性 最 强 的 溶剂 ， 


2 


cs 
于 





测 必 











用 水 萃取 除去 ， 然 后 再 用 无 水 硫 








E 有 机 溶剂 通常 都 含有 50 ~ 2000kgvmL 的 
特别 是 对 吸附 色谱 来 说 ， 即 使 很 微量 的 水 
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也 会 因 其 强烈 的 吸附 而 占领 





能 下 降 。 通 常 可 用 分 子 得 床 干燥 除去 微量 水 。 


讽 代 溶剂 与 干燥 的 饱和 } 

















国定 相 中 很 多 吸附 活性 点 ， 致 使 固定 相 性 





双 混 合 后 性 质 比较 稳定 ， 但 贞 代 洲 剂 〈 氧 


仿 、 四 氧化 碳 ) 与 醚 类 溶剂 (乙醚 、 四 氧 叶 喃 ) 混合 后 会 产生 化 学 反 
应 ， 生 成 的 产物 对 不 锈 钢 有 腐蚀 作用 ， 有 的 钢 代 溶剂 (如 二 和 氧 甲 烷 ) 
与 一 些 反 应 活性 较 强 的 溶剂 (如 乙 且 ) 混合 放置 后 会 析出 结晶 。 因 











此 ， 应 尽 可 能 避免 使 用 讽 代 溶剂 ， 万 不 得 已 时 应 现 


(2) 流动 相 脱 气 





谱 图 上 出 现 尖 锐 的 噪声 峰 。 
进入 流 路 中 时 ， 会 使 流动 相 的 流速 变 慢 或 ; 















































j 现 配 。 





流动 相 溶液 往往 会 因为 溢 有 氧气 或 泥人 了 空气 





而 形成 气泡 。 气 泡 进 入 检测 器 后 会 引起 检测 信号 的 突然 变化 ， 并 在 色 
小 气泡 慢 慢 聚集 后 还 会 变 成 大 气泡 ， 当 其 
1 现 流速 不 稳定 ， 致 使 基线 














起 伏 。 气 泡 一 旦 进入 色谱 柱 中 ， 再 想 排出 这 些 气泡 就 很 费时 间 。 游 解 











氧 常 和 一 些 溶剂 结合 生成 有 紫外 吸收 的 化 合 物 。 当 使 用 殉 光 检测 时 ， 





涂 解 氧 还 会 使 荧光 淤 灭 。 洲 解 气体 还 可 能 引起 某 些 样品 的 氧化 降解 或 





使 溶液 pH 值 变化 。 





As 








较 难 脱 除 。 
荡 脱 气 、 














纯 溶剂 中 的 溶解 气体 比较 容易 脱 除 ， 而 水 溶液 中 的 溶解 气体 就 比 
目前 ， 液 相 色 谱 流 动 相 脱 气 方法 中 使 











j 较 多 的 是 超声 波 振 

















惰性 气体 鼓 泡 吹 扫 脱 气 以 及 在 线 (真空 ) 





脱 气 装置 脱 气 。 超 














声波 振荡 脱 气 比较 简单 ， 基 本 上 能 满足 日 常 分 析 的 要 求 ， 是 目前 用 得 


最 多 的 脱 气 方法 。 情 怕 


最 好 。 





E 气 体 (通常 用 He) 鼓 泡 吹 扫 脱 气 方法 的 效果 





(3) 过 滤 ”为 了 防止 不 浴 物 堵塞 流 路 和 色谱 柱 和 人口 处 的 微 孔 垫 
片 ， 液 相 色 谱 用 的 流动 相 溶剂 在 使 用 之 前 必须 经 0.45hm (或 
0.22pm) 的 微 孔 滤 膜 过 滤 ， 以 除去 杂质 微粒 。 色 谱 纯 试剂 也 不 例外 。 


用 滤 膜 过 滤 时 ， 














滤 ， 首 选 有 机 相 滤 膜 。 








和 村 别 要 注意 分 清 有 机 相 ( 脂 溶性 ) 滤 膜 和 水 相 (水 溶 
性 ) 滤 膜 。 对 于 混合 流动 相 ， 可 在 混合 前 分 别 过 滤 ， 若 需 混合 后 过 


(4) 洗 脱 “高 效 液 相 色谱 法 有 等 强度 洗 脱 和 梯度 洗 脱 两 种 方式 。 


等 强度 洗 脱 是 指 在 同一 分 析 周 基 
分 数目 较 少 、 性 质 差 别 不 大 的 档 
程序 控制 流动 相 的 组 成 ， 如 溶剂 的 极 性 、 离 子 3 




















内 流动 相 组 成 保持 恒定 ， 适 于 分 析 组 
EF 品 。 梯 度 洗 脱 是 指 在 一 个 分 析 周 期 内 
时 度 和 pH 值 等 ， 用 于 
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分 析 组 分 数目 多 、 人 性质 差异 较 大 的 复杂 样品 。 采 
分 析 时 间 ， 提 高 分 离 度 ， 改 善 峰 形 ， 


起 基线 漂移 和 降低 重 现 性 。 




















j 梯 度 洗 脱 可 以 缩短 
提高 检测 灵敏 度 ， 但 是 常常 会 引 








梯度 洗 脱 有 两 种 实现 方式 : 低压 梯度 (外 梯度 ) 和 高 压 梯 度 (内 


梯度 ) [oe] 





两 种 溶剂 组 成 的 梯度 洗 脱 可 按 任意 程度 混合 ， 即 有 多 种 洗 脱 曲 


线 : 线性 梯度 、 四 形 梯 度 、 凸 形 梯度 和 阶梯 形 梯度 。 线 性 梯度 最 常用 ， 
尤其 适 于 在 反 相 柱 上 进行 梯度 洗 脱 。 


























在 进行 梯度 洗 脱 时 ， 由 于 多 种 溶剂 混合 ， 而 且 组 成 不 断 变化 ， 因 
此 带 来 一 些 特殊 问题 ， 必 须 充 分 重视 。 





1) 要 注意 溶剂 的 互 溶性 ， 不 相 混 洲 的 溶剂 不 能 用 作 梯 度 洗 脱 的 
流动 相 。 有 些 溶剂 在 一 定 比例 内 能 够 混 溶 ， 超 出 范围 后 就 不 互 溶 ， 使 
用 时 更 要 注意 。 当 有 机 溶剂 和 缓冲 液 混合 时 ， 还 可 能 析出 盐 的 品 体 ， 

















尤其 在 使 





] 磷 酸 盐 时 需 特别 小 心 。 





2) 梯度 洗 脱 所 用 的 溶剂 纯度 要 求 更 高 ， 以 保证 良好 的 重 现 性 。 








在 进行 样品 分 析 前 必须 进行 空白 梯度 洗 脱 ， 以 辨认 涂 剂 杂质 峰 ， 这 是 
因为 弱 溶 剂 中 的 杂质 富 集 在 色谱 柱头 后 会 被 强 溶剂 洗 脱 下 来 。 用 于 梯 





度 洗 脱 的 溶剂 需 彻底 脱 气 ， 以 防 














上 混合 时 产生 气泡 。 


3) 混合 溶剂 的 黏度 常 随 着 组 成 的 变化 而 变化 ， 因 而 在 梯度 洗 脱 











时 常 出 现 压 力 的 变化 。 例 如 ， 甲 醇和 水 的 黏度 都 较 小 ， 当 二 者 以 相近 


的 比例 混合 时 黏度 增 大 很 多 ， 此 时 的 柱 压 大 约 是 





的 两 倍 。 因 此 ， 要 注意 防止 梯度 洗 





能 承受 的 最 大 压力 。 











1 本 或 水 为 流动 相 时 











脱 过 程 中 压力 超过 输液 泵 或 色谱 柱 





4) 每 次 梯度 洗 脱 之 后 必须 对 色谱 柱 进行 再生 人 处理， 使 其 恢复 到 
初始 状态 。 需 让 10 ~ 30 倍 柱 容积 的 初始 流动 相 流 经 色谱 柱 ， 使 固定 相 











与 初始 流动 相 达 到 完全 平衡 。 
(5) 色谱 柱 的 评价 
价 ， 包括 色谱 柱 长度 、 内 径 、 





一 文 色谱 村 
填充 载体 的 种 类 、 粒 度 、 色 谱 柱 的 柱 效 























的 好 坏 必 须 用 一 定 的 指标 进行 评 














能 、 不 对 称 度 和 柱 压 降 等 。 评 价 液 相 色谱 柱 的 仪器 系统 有 相当 高 的 要 





求 : 液 相 色 谱 仪器 系统 的 死 体 积 应 该 尽 可 能 小 ， 
管 和 检测 器 的 池 体积 等 因素 ; 采用 的 样品 及 操作 条 件 应 当 合理 ， 在 此 











这 包括 进 样 阅 、 连 接 
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合理 的 条 件 下 ， 记 
(6) 流动 相 








F 价 色谱 柱 的 样品 可 以 完全 分 离 并 有 适当 的 保留 时 间 。 
的 选择 ”流动 相 的 选择 与 分 离 方 式 有 关 。 下 面 介绍 两 











种 较为 常用 的 液 相 色 谱 流 动 相 。 








1) 吸附 色谱 





流动 相 。 吸 附 色谱 中 用 得 最 多 的 流动 相 是 非 极 性 烃 





类 ， 如 己 烷 、 庚 烷 等 。 有 时 为 了 调整 流动 相 的 极 性 ， 另 需 加 入 一 些 极 











性 的 洲 剂 ， 如 二 氧 甲烷 、 甲 醇 等 。 因 此 ， 极 性 越 大 的 组 分 此 时 保留 时 
间 也 就 自然 相对 越 长 。 选 择 流动 相 的 依据 是 溶剂 强度 或 极 性 参数 。 





在 吸附 色谱 中 广泛 使 用 混合 溶剂 作 流动 相 。 不 同 强度 的 溶剂 按 不 
同比 例 混合 即 可 得 到 所 需 的 溶剂 强度 。 流 动 相 溶 剂 组 成 上 的 某 些 改变 





会 显著 影响 分 离 ， 








即使 使 用 与 某 单 一 溶剂 有 相同 强度 的 混合 溶剂 ， 也 














有 可 能 得 到 差异 很 大 的 保留 值 。 

吸附 色谱 所 用 固定 相 (硅胶 或 氧化 铝 ) 具有 非常 不 均一 的 表面 
能 ， 即 使 有 极 微 量 的 水 或 其 他 极 性 分 子 吸附 在 表面 上 ， 也 会 使 吸附 剂 
活性 大 大 降低 ， 从 而 使 容量 因子 明显 降低 ， 使 分 离 效 果 变 差 。 同 时 ， 








含水 量 的 微小 变化 也 会 导致 容量 因子 的 变化 ， 从 而 难以 获得 较 好 的 重 









































| 





现 性 。 失 活 或 不 可 道 污染 后 的 吸附 柱 可 以 按 下 列 深 剂 顺序 各 冲洗 10 ~ 












































> 甲醇 一 水 一 甲醇 一 干燥 二 毛 甲 烷 一 干燥 已 烷 。 











15min: 二 握 甲 烷 








如 果 流 动 相 是 含 大 量 水 的 极 性 溶剂 ， 则 硅胶 会 因 吸 附 水 而 呈现 一 


























种 动态 离子 交换 的 功能 ， 可 用 来 分 离 某 些 极 性 化 合 物 。 不 过 ， 此 时 的 
分 离 机 理 已 不 是 吸附 作用 。 

2) 反 相 分 配色 谱 流 动 相 。 反 相 分 配色 谱 所 用 流动 相 是 黏度 小 、 
沸点 适中 、 性 质 稳定 、 对 紫外 光 产 生 的 背景 吸收 小 、 对 样品 溶解 范围 




















宽 的 极 性 水 以 及 与 水 可 互 溶 的 有 机 溶剂 或 它们 的 混合 物 。 后 者 使 用 得 


更 多 一 些 。 


值得 注意 的 是 ， 水 和 有 机 溶剂 混合 之 后 的 黏度 与 两 者 的 配 比 并 非 
成 线性 的 函数 关系 ， 并 且 混 合 物 的 黏度 总 是 高 于 纯 浴 剂 的 黏度 ， 在 某 
一 配 比 时 达 最 大 值 。 黏 度 的 增加 将 使 柱 压 增高 ， 浴 质 的 扩散 阻力 增 








大 ， 从 而 降低 柱 效能 。 
































流动 相 溶剂 的 表面 张力 、 介 电 常 数 对 分 离 也 会 产生 显著 的 影响 。 





在 常用 的 溶剂 中 ， 





























水 是 最 弱 的 洗 脱 剂 ， 这 是 由 于 其 表面 张力 最 大 。 增 

















加 水 中 有 机 洲 剂 的 比例 ， 会 使 表面 张力 减 小 ， 深 剂 强度 增加 ， 洗 脱 能 
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力 增强 ， 从 而 使 溶质 的 保留 值 减 小 。 若 在 水 中 加 入 无 机 盐 ， 则 会 使 表 
面 张力 增 大 ,溶剂 强度 减 小 ， 洗 脱 能 力 减弱 ， 从 而 使 溶质 的 保留 值 
增加 。 

通常 的 分 离 情 况 是 要 求 流 动 相 的 溶剂 强度 大 于 水 而 小 于 纯 溶剂 。 
显然 ， 将 水 与 有 机 溶剂 按 不 同 的 比例 混合 ， 就 可 获得 适合 于 不 同类 型 
样品 分 析 的 流动 相 涂 剂 。 为 了 获得 最 佳 的 分 离 效果 ， 常 采用 的 是 三 元 
及 以 上 的 混合 流动 相 。 不 过 考虑 到 流动 相 的 黏度 及 其 对 紫外 光 产 生 的 
背景 吸收 等 因素 ， 反 相 色 谱 中 最 具 代 表 性 的 混合 流动 相 溶剂 系统 是 甲 
醇 -水 、 乙 膊 -水 、 四 氧 叶 喃 -水 。 

第 六 节 ” 薄 层 色谱 法 及 离子 色谱 法 

一 、 薄 层 色谱 法 

薄 层 色谱 法 (TLC) 是 将 适宜 的 固定 相 均 匀 地 涂 布 于 具有 光洁 表 
面 的 玻璃 、 塑 料 或 金属 板 上 ， 形 成 薄 层 ， 然 后 在 此 薄板 上 进行 色谱 分 
离 的 方法 。 注 层 色 谱 法 属于 固 - 液 吸附 色谱 法 。 与 高 效 液 相 色谱 法 不 
同 ， 薄 层 色 谱 法 将 固定 相 涂 布 在 载 板 上 ， 使 之 形成 均匀 的 薄 层 。 被 分 
离 的 样品 溶液 点 加 在 薄 层 板 下 沿 ， 再 把 下 沿 向 下 放 入 盛 有 流动 相 的 密 
闭 包 中 ， 进 行 色谱 展开 ,实现 混合 组 分 的 分 离 。 被 展开 的 组 分 斑点 即 
为 色谱 谱 带 。 通 过 适当 的 技术 对 色谱 谱 带 进行 处 理 ， 即 可 得 到 定性 和 
定量 的 检测 结果 。 

注 层 色谱 法 具有 技术 比较 简单 、 操 作 容 易 、 分 析 速 度 快 、 高 分 辨 
能 力 、 结 果 直 观 、 不 需 昂 贵 的 仪器 设备 就 可 以 分 离 较 复杂 混合 物 等 




































































































































































薄 层 色谱 法 按 分 离 机 制 主 要 分 为 吸附 薄 层 色谱 法 、 分 配 薄 层 色谱 
法 和 分 子 排 阻 色谱 法 。 下 面 以 吸附 薄 层 色谱 为 例 ， 介 绍 其 分 离 的 基本 
原理 。 

1. 吸附 薄 层 色谱 的 分 离 原理 

(1) 基本 原理 ”固定 相 为 吸附 剂 的 薄 层 色谱 法 又 称 为 吸附 薄 层 色 
谱 分 离 法 。 它 利用 各 成 分 对 同一 吸附 剂 吸 附 能 力 的 不 同 ,使 移动 相 
(溶剂 ) 流 过 固定 相 (吸附 剂 ) 的 过 程 中 ， 连 续 地 产生 吸附 、 解 吸附 、 
再 吸附 、 再 解吸 附 ， 从 而 达到 各 成 分 互相 分 离 的 目的 。 
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薄 层 层 析 可 根据 作为 固定 相 的 支持 物 不 同 ， 分 为 薄 层 吸附 层 析 
(吸附 剂 ) 、 薄 层 分 配 层 析 (纤维 素 ) 、 薄 层 离子 交换 层 析 (离子 交换 
剂 ) 、 薄 层 凝 胶 层 析 〈 分 子 筛 凝 胶 ) 等 。 一 般 试验 中 应 用 较 多 的 是 以 
吸附 剂 为 固定 相 的 薄 层 吸附 层 析 。 

例如 ， 用 硅胶 和 氧化 铝 作 支持 剂 ， 其 主要 原理 是 吸附 力 与 分 配 系 
数 的 不 同 而 使 混合 物 得 以 分 离 。 
溶剂 沿 着 吸附 剂 移动 时 ， 带 着 样 溶剂 前 沿 
品 中 的 各 组 分 一 起 移动 ， 同 时 发 
生 连 续 吸 附 与 解吸 作用 以 及 反复 
分 配 作用 。 由 于 各 组 分 在 溶剂 中 
的 溶解 度 不 同 ， 以 及 吸附 剂 对 它 | _ 色 班 中 心 
们 的 吸附 能 力 的 差异 ， 最 终 将 混 
合 物 分 离 成 一 系列 斑点 。 若 作为 
标准 的 化 合 物 在 层 析 薄 板 上 一 起 S 
展开 ， 则 可 以 根据 这 些 已 知 化 合 
物 的 比 移 值 (Rf 值 ， 见 图 5-6-1) 

对 各 斑点 的 组 分 进行 鉴定 ， 同 时 点 样 原点 


tb 可 以 进一步 采 些 方法 加 L a 
也 可 中 进一步 采用 茶 尝 方法 加 以 和 gggal 薄野 展开 和 Rf 信 示 意图 
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定量 。 
(2) 比 移 值 在 薄 层 色谱 法 中 ， 比 移 值 BY 是 指 从 基线 至 展开 斑 
点 中 心 的 距离 与 从 基线 至 展开 剂 前 沿 的 距离 的 比值 。 
-从 基线 至 展开 班 点 中 心 的 距离 
从 基线 至 展开 剂 前 洛 的 距离 
比 移 值 描述 组 分 斑点 的 位 置 ， 是 薄 层 色谱 的 基本 定性 参数 。 在 一 
定 的 色谱 条 件 下 ， 特 定 化 合 物 的 太 值 是 一 个 常数 ， 因 此 有 可 能 根据 化 
合 物 的 以 值 鉴定 化 合 物 。 在 实践 中 ，RY 值 的 可 用 范围 为 0. 2 ~ 0.8， 
最 佳 范围 为 0. 3 ~0.5。 
影响 比 移 值 的 因素 主要 有 被 分 离 物质 的 结构 和 性 质 、 平 面 的 性 
质 、 展 开 剂 的 性 质 和 温度 、 展 开 剂 疗 气 的 侈 和 程度 。 
(3) 分 离 度 〈R) ”两 相 邻 斑点 中 心 距离 与 两 斑点 平均 宽度 〈 直 
径 ) 的 比值 称 为 分 离 度 或 分 辨 素 ， 即 
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2d 
W) + W, 

式 中 qd 一 一 两 相 邻 斑点 中 心 距离 ，; 

了 杷 一 一 斑点 1 的 宽度 ; 

鹏 一 一 斑点 2 的 宽度 。 

2. 仪器 与 材料 

(1) 薄 层 板 

1) 玻璃 板 : 除 男 有 规定 外 ， 用 5cm x 20cm，10cm x 20cm 或 
20cm x20cm 的 规格 ,要 求 光滑 、 平 整 、 洗 净 、 上 影 干 ， 不 附 水 珠 。 

2) 固定 相 或 载体 : 最 常用 的 有 硅胶 G、 硅 胶 GE,s 、 硅 胶 也、 硅 
胶 HF,s ， 其 次 有 硅 菠 土 、 氧 化 铝 、 氧 化 铝 G、 微 晶 纤 维 素 、 微 晶 纤 维 
素 Fs 等 。 其 颗粒 大 小 ， 一 般 要 求 直 径 为 10 ~40pm。 薄 层 涂 布 ， 一 般 
可 分 无 竺 合剂 和 含 黏合 剂 两 种 。 前 者 是 将 固定 相 直 接 涂 布 于 玻璃 板 
上 ;后 考 是 在 固定 相 中 加 入 一 定量 的 黏合 剂 ， 一 般 常 用 质量 分 数 为 
10% ~15% 的 爆 石 谨 (CaS0,: 2H,0 在 140% 加 热 4h) 混 匀 后 加 适量 
水 ， 或 用 质量 分 数 为 0.2% ~0.7% 的 羧 甲 基 纤 维 素 钠 水 浴 液 适量 调 成 
糊 状 ， 均 匀 涂 布 于 玻璃 板 上 。 也 有 含 一 定 展开 液 或 缓冲 液 的 薄 层 。 

(2) 涂 布 器 ”应 能 使 固定 相 或 载体 在 玻璃 板 上 涂 成 一 层 符合 厚度 
要 求 的 均匀 薄 层 。 

(3) 点 样 器 ”常用 具有 支架 的 微量 注射 器 或 毛细 管 ， 应 能 使 点 样 
立 置 正确 、 集 中 。 

(4) 展开 容器 ”应 使 用 适合 薄 层 板 大 小 的 玻璃 制 薄 层 色谱 展 
人 缸 ， 并 有 严密 的 盖子 ， 除 另 有 规定 外 ， 底 部 应 平整 光滑 ， 或 有 双 酸 ， 
应 便于 观察 。 

(5) 展开 剂 

1) 对 展开 剂 选择 的 基本 考虑 。 薄 层 展开 剂 的 选择 对 分 离 的 影响 
肛 大 。 与 高 效 液 相 色谱 法 同 理 ， 对 复杂 样品 的 分 离 能 否 得 到 理想 的 结 
， 展 开 剂 的 选择 是 最 重要 的 因素 之 一 。 不 同 的 溶质 与 流动 相 分 子 、 
固定 相 分 子 间 的 作用 力 不 同 ， 因 此 其 移动 速度 也 不 同 ， 最 终 导致 样品 
中 各 组 分 的 分 离 。 选 择 流 动 相 时 不 仅 需 考 虑 极 性 、 选 择 性 等 因素 ， 更 
基本 的 应 注意 以 下 因素 的 影响 ; 
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J) 溶剂 纯度 ， 杂 质 会 影响 分 离 。 


@) 溶剂 吸收 环境 水 分 ， 会 使 极 怕 
@) 存放 条 件 不 适宜 或 储存 时 间 过 长 ， 会 使 溶剂 变性 。 











E 等 性 质 改变 。 








混合 流动 相 之 间 发 生 作用 会 使 溶剂 性 质 改 变 。 溶 剂 极 易 挥发 ， 
流动 相 组 成 随时 改变 。 
2) 几 种 常用 薄 层 色谱 分 离 模式 的 展开 机 制 








Q@ 液 固 吸 附 展 开 。 在 薄 层 色 j 
的 展开 方式 。 液 固 
相依 其 极 性 可 在 吸附 剂 表面 形成 上 
过 程 中 ， 组 分 的 保留 及 分 离 选择 4 
a 溶剂 对 样品 的 溶解 能 
b. 溶质 和 流动 相 分 子 对 
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普法 分 离 中 ， 液 固 
展开 时 常 将 极 性 吸附 硅胶 、 氧 化 铝 作 固定 相 。 流 动 


性 


固定 相 表 





经 典 


4 





展开 是 一 种 最 











分 子 或 双 分 子 溶剂 吸附 层 。 在 展 
主要 由 以 下 三 种 因素 决定 : 








看 活性 吸附 位 点 的 竞争 
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c. 溶质 分 子 与 吸附 剂 表 面 上 吸附 中 心间 的 特殊 作用 力 。 





@) 液 液 分 配 展开 。 与 液 液 分 本 





柱 色谱 分 配 机 理 相同 ， 组 分 在 互 不 








相 溶 的 两 液 相 中 的 溶解 度 不 同 ， 因 此 迁移 速率 存在 差异 ， 从 而 在 迁移 























过 程 中 得 到 分 离 。 
除 以 上 两 种 展开 机 制 外 ， 还 有 化 学 键 合 相 展开 和 离子 交换 展开 。 
(6) 显 色 剂 ” 显 色 剂 可 以 分 为 两 大 类 : 一 类 是 用 于 检查 一 般 有 机 
化 合 物 的 通用 显 色 剂 ， 男 一 类 是 根据 化 合 物 分 类 或 特殊 官能 团 设计 的 
专属 性 显 色 剂 。 











3. 薄 层 色谱 法 中 薄 层 板 的 制备 、 点 样 、 展 开 和 斑点 的 检 出 





(1) 薄 层 板 的 





















































判 备 。” 涂 板 方法 可 以 分 为 涂 布 法 、 倾 注 法 、 喷 洒 法 









































及 浸渍 法 四 类 。 其 中 ， 涂 布 法 是 应 用 最 广泛 的 涂 板 方法 。 

薄 层 色谱 法 中 固定 相 薄 层 涂 布 大 多 采用 湿 法 匀 浆 ， 要 求 薄 层 均 
勺 、 平 整 、 无 气泡 、 不 易 造成 止 坑 和 龟 裂 。 

薄 层 板 活化 处 理 可 以 获得 适宜 活性 ， 提 高 色谱 分 离 效率 和 选择 
性 。 也 可 直接 购买 性 质 相 当 的 市 售 薄 层 板 。 目 前 ， 市 售 薄 层 板 分 为 普 
通 薄 层 板 和 高 效 薄 层 板 ， 主 要 有 硅胶 薄 层 板 、 硅 胶 CF,. 薄 层 板 、 聚 酰 
胺 薄膜 和 铝 基 片 薄 层 板 。 











(2) 点 样 ”用 微量 进 样 噩 进行 点 样 。 点 样 前 ， 先 用 铅笔 在 层 析 上 











E 未 端 lcm 处 轻 轻 画 一 横 线 ， 然 后 














用 毛细 管 吸 取样 液 在 横 线 上 轻 轻 点 
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样 。 如 果 要 重新 点 样 ， 一定 要 等 前 一 次 点 样 残 余 的 溶剂 挥发 后 再 点 
样 ， 以 免 点 样 斑 点 过 大 。 一 般 斑点 直径 大 于 2mm， 不 宜 超过 5mm。 底 
线 距 基 线 1 ~2. 5cm， 点 间距 离 为 1cm 左右 ， 样 点 与 玻璃 边缘 的 距离 至 
少 为 1cem。 为 防止 边缘 效应 ， 可 先 将 薄 层 板 两 边 刊 去 1 ~2cm， 再 进行 
点 样 。 

(3) 展开 注 层 色谱 法 展开 就 是 流动 相沿 薄 层 (固定 相 ) 运动 ， 
以 实现 样品 混合 组 分 分 离 的 过 程 。 这 一 过 程 需 在 具有 一 定形 状 的 展 
室 中 进行 。 注 层 展 开 有 三 种 形式 ， 其 中 直线 式 展开 方式 为 实际 应 用 中 
使 用 最 普遍 的 展开 方式 。 

1) 展开 室 应 预 饱和 。 为 达到 饱和 效果 ， 可 在 室 中 加 入 足够 量 的 
展开 剂 ; 或 者 在 壁 上 贴 两 条 与 室 一 样 高 和 一 样 宽 的 滤纸 条 ， 一 端 淄 入 
展开 剂 中 ， 密 封 室 顶 的 盖 。 
2) 展开 剂 一 般 为 两 种 以 上 互 溶 的 有 机 溶剂 ,并 且 临 用 时 现 配 
为 宜 
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3) 注 层 板 点 样 后 ， 应 待 溶剂 挥发 完 ， 再 放 入 展开 室 中 展开 。 

4) 展开 应 密闭 ， 展 距 一 般 为 8 ~15cm。 薄 层 板 放 入 展开 室 时 ， 展 
开 剂 不 能 没 过 样 点 。 一 般 情况 下 ， 展 开 剂 浸入 薄 层 下 端的 高 度 不 宜 超 
过 0.5cm。 

5) 展开 剂 每 次 展开 后 ， 都 需要 更 换 ， 不 能 重复 使 用 。 

6) 展开 后 的 薄 层 板 应 使 用 适当 的 方法 使 溶剂 挥发 完全 ， 然 后 进 
行 检视 。 

7) Rf 值 一 般 控制 在 0.3 ~0.8。 当 以 值 很 大 时 ， 应 适当 改变 流动 
相 的 比例 。 

(4) 斑点 的 检 出 ”展开 后 的 薄 层 板 经 过 干燥 后 ， 常 通过 紫外 光 灯 
照射 或 用 显 色 剂 显 色 来 检 出 斑点 。 对 于 无 色 组 分 ， 当 使 用 显 色 剂 时 ， 
显 色 剂 喷洒 要 均匀 ， 量 要 适度 。 紫 外 光 灯 的 功率 越 大 ， 暗 室 越 暗 ， 检 
出 效果 就 越 好 。 

4. 薄 层 色谱 定性 、 定 量 方法 

(1) 斑点 定位 ”斑点 定位 必须 采用 非 破 坏 性 方法 。 当 斑点 紫外 光 
显示 时 ， 可 采用 长 波长 和 短波 长 的 紫外 光 灯 ， 方 便 、 灵 活 。 当 采用 化 
学 试剂 显 色 时 ， 通 过 手动 或 电动 喷雾 器 向 展开 好 的 薄 层 板 喷 酒 显 色 
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(2) 定性 方法 
1) 利用 保留 值 定性 。 在 特定 的 色谱 系统 中 ， 化 合 物 的 以 值 一 定 ， 
比较 未 知 物 和 标准 物 的 昼 值 ， 能 够 作为 鉴定 未 知 物 的 依据 。 九 值 的 准 
确 测 定 受 多 方面 因素 的 有 影响。 为 了 增加 尺 值 定性 的 可 靠 性 ， 必 须 改 变 
色谱 系统 的 选择 性 ， 重 复 测定 同一 化 合 物 的 以 值 。 如 果 在 分 离 机 理 不 
同 的 色谱 体系 中 比较 尺 值 仍 能 得 到 肯定 的 结果 ， 那么 其 可 靠 性 将 
更 大 。 
2) 板 上 化 学 反应 定性 。 板 上 化 学 反应 定性 主要 有 以 下 两 种 方式 : 
Q@ 反应 后 生成 特征 颜色 的 化 合 物 ， 借 以 鉴定 反应 物 。 
@ 反应 后 生成 复杂 的 、 无 法 鉴定 组 分 的 混合 物 ， 但 可 根据 生成 物 
的 “指纹 ”特征 加 以 鉴定 。 
@ 除 以 上 两 种 定性 反应 方法 外 ， 还 有 板 上 光谱 定性 、 薄 层 色谱 法 
与 其 他 技术 间接 联 用 定性 、 薄 层 色 谱 - 健 里 叶 变 换 红 外 光谱 联 用 定性 
以 及 薄 层 色谱 - 质谱 联 用 定性 。 
(3) 定量 方法 
1) 间接 定量 法 。 间 接 定量 法 就 是 将 薄 层 色谱 法 已 分 离 的 物质 斑 
点 洗 脱 下 来 ,再 采用 其 他 方法 对 该 洗 脱 液 进 行 定量 分 析 。 薄 层 色 谱 法 
间接 定量 的 关键 是 斑点 组 分 的 定量 洗 脱 。 选 用 怎样 的 洗 脱 方法 ， 取 决 
于 组 分 和 薄 层 吸附 剂 的 性 质 。 用 来 洗 脱 组 分 斑点 的 溶剂 对 下 一 步 定 量 
方法 应 无 影响 。 
G@ 分 光 光 度 法 : 将 洗 脱 液 配制 成 标准 体积 ， 在 同样 条 件 下 对 样品 
和 标准 液 进行 吸光 值 测量 。 
@) 高 效 液 相 色谱 法 : 以 薄 层 色谱 法 斑点 洗 脱 液 直接 进行 高 效 液 相 
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四 























色谱 分 离 和 定量 。 
@ 气相 色谱 法 : 以 薄 层 色谱 法 斑点 洗 脱 液 直 接 进行 气相 色谱 分 离 
和 定量 。 





质谱 法 采用 组 分 质谱 图 中 的 特征 离子 峰 进行 定量 。 
2) 直接 定量 
Qa 斑点 面积 测量 法 . 以 半 透 明 纸 扫 下 薄 层 色谱 图 上 的 斑点 界限 ， 
然后 测量 其 面积 。 将 斑点 面 与 同 平行 操作 的 标准 样 面 积 相 比 较 进行 
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@ 目测 法 : 将 被 测 样品 和 系列 溶液 点 在 同一 薄 层 板 上 ， 展 开 后 用 
适当 的 方法 显 色 ， 可 以 得 到 系列 斑点 ， 然 后 将 被 测 样品 的 斑点 面积 和 
颜色 与 标准 系列 的 斑点 相 比较 ， 可 推测 出 样品 的 含量 范围 。 这 种 定量 
法 非常 适用 于 对 常规 大 量 样品 的 重复 分 析 。 

二 、 离 子 色 谱 法 

离子 色谱 法 (Ion Chromatography，IC) 是 以 离子 型 化 合 物 为 分 析 
对 象 的 液 相 色谱 法 。 它 与 普通 液 相 色 谱 法 的 不 同 之 处 是 它 通常 使 用 离 
子 交换 固定 相 和 电导 检测 器 。 离 子 色谱 法 作为 20 世纪 70 年 代 发 展 起 
来 的 一 项 新 的 分 析 技 术 ， 由 于 具有 人 快速、 灵敏、 选择 性 好 等 特点 ， 尤 
其 在 阴离子 检测 方面 有 着 其 他 方法 所 无 法 比拟 的 优势 ， 因 此 被 广泛 地 
应 用 于 化 工 、 医 药 、 环 保 、 卫 生 防 疫 、 半 导体 制造 等 行业 ， 并 在 某 些 
领域 被 列 为 标准 测定 方法 。 

1， 离 子 色谱 的 基本 原理 

离子 色谱 的 分 离 机 理 主要 是 离子 交换 ， 有 3 种 分 离 方式 ， 分 别 为 
离子 交换 色谱 法 (Ion Exchange Chromatography，IEC) 、 离 子 排 斥 色 谱 
法 (lon Chromatography Exclusion，ICE) 和 离子 对 色谱 法 (Ion-Pair 
chromatography，IPC) 。 用 于 3 种 分 离 方 式 的 柱 填料 的 树脂 骨架 基本 都 
是 茶 乙烯 -二 乙烯 基 茶 的 共聚 物 ， 但 树脂 的 离子 交换 功能 和 容量 各 不 
相同 。IEC 用 低 容量 的 离子 交换 树脂 ，ICE 用 高 容量 的 树脂 ，IPC 用 不 
含 离 子 交 换 基 团 的 多 孔 树 脂 。3 种 分 离 方式 各 基于 不 同 的 分 离 机 理 。 
IEC 的 分 离 机 理 主要 是 离子 交换 ，ICE 主要 基于 离子 排斥 ， 而 IPC 则 主 
要 基于 吸附 和 离子 对 的 形成 。 

(1) 离子 交换 色谱 ”应 用 离子 交换 的 原理 ， 采 用 低 交 换 容量 的 离 
子 交 换 树脂 来 分 离 离子 ， 这 在 离子 色谱 中 应 用 最 广泛 。 其 主要 填料 类 
型 为 有 机 离子 交换 树脂 ， 以 茶 乙 烯 -二 乙烯 基 茶 共 聚 体 为 骨架 ， 在 茶 环 
上 引入 磺 酸 基 ， 形 成 强酸 型 的 阳离子 交换 树脂 。 引 入 叔 胺 基 而 成 为 季 
胺 型 强 碱 性 阴离子 交换 树脂 。 此 交换 树脂 具有 大 和 孔 或 薄 壳 型 或 多 孔 表 
面 层 型 的 物理 结构 ， 以 便于 快速 达到 交换 平衡 。 离 子 交换 树脂 耐酸 
碱 ， 可 在 任何 pH 值 范 围 内 使 用 ， 易 再 生 处 理 ， 使 用 寿命 长 。 其 缺点 
是 机 械 强 度 差 ， 易 溶 胀 ， 易 受 有 机 物 污染 。 
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硅 质 键 合 离子 交换 剂 以 硅胶 为 载体 ， 使 离子 交换 基 的 有 机 硅烷 与 





表面 的 硅 醇 基 反 应 ， 形 成 化 学 键 合 型 离子 交换 剂 


其 特点 是 柱 效 高 、 


> 芝 、 





交换 平衡 快 、 机 械 强 度 高 ， 缺 点 是 不 耐酸 碱 ， 只 宜 在 pH 值 为 2~8 的 




















范围 内 使 用 。 


(2) 离子 排斥 色谱 ”根据 Donnan 膜 的 排斥 效应 ， 旧 


斥 不 被 保留 ， 而 弱酸 则 有 一 定 保 


用 于 分 离 有 机 酸 以 及 无 机 含 氧 酸根 ， 如 硼酸 

















它 主要 采用 高 交换 容量 的 磺 化 H 
为 洗 脱 液 。 











电离 组 分 受 排 


留 的 原理 ， 制 成 离子 排斥 色谱 ， 主 要 








根 、 碳 酸根 和 硫酸 根 等 。 
型 阳离子 交换 树脂 作 填 料 ， 以 稀 盐 酸 








(3) 离子 对 色谱 无 机 离子 以 及 离 解 很 强 的 有 机 离子 通常 采用 离 
子 交 换 色谱 或 离子 排斥 色谱 进行 分 离 。 很 多 大 分 子 或 离 解 较 弱 的 有 机 
离子 需要 采用 通常 用 于 中 性 有 机 化 合 物 分 离 的 反 相 ( 或 正 相 ) 色谱 进 
行 分 离 。 然 而 ， 直 接 采 用 正 相 色 谱 或 反 相 色谱 存在 困难 。 这 是 因为 大 




















多 数 可 离 解 的 有 机 化 合 物 在 正 相 
被 测 物质 保留 值 太 大 ， 出 现 拖 尾 



































色谱 的 硅胶 固定 相 上 吸附 太 强 ， 致 使 
第 ， 有 时 甚至 不 能 被 洗 脱 ， 而 在 反 相 


色谱 的 非 极 性 〈 或 弱 极 性 ) 固定 相 中 的 保留 又 太 小 。 在 这 种 情况 下 ， 





就 可 采用 离子 对 色谱 。 





离子 对 色谱 也 称 为 离子 相互 作 






































| 色谱 。 在 流动 相 中 加 入 适当 的 具 
有 与 被 测 离子 相反 电荷 的 离子 ， 即 离子 对 试剂 ， 使 之 与 被 测 离子 形成 























中 性 的 离子 对 化 合 物 。 此 离子 对 化 合 物 在 反 相 色谱 柱 上 被 保留 ， 保 留 
的 大 小 主要 取决 于 离子 对 化 合 物 的 解 离 平衡 常数 和 


度 。 离 子 对 色谱 也 可 采用 正 相 色谱 的 模式 ， 即 可 以 用 硅胶 桂 
反 相 色谱 效果 好 ， 因 此 多 数 情况 下 采用 反 相 








谱 也 常 称 为 反 相 离子 对 色谱 。 
2， 离子 色谱 系统 











离子 对 


试剂 的 浓 





色谱 模式 ， 所 以 离子 对 色 





EE， 但 不 如 





离子 色谱 系统 的 构成 与 高 效 液 相 色谱 系统 相同 ， 仪 器 由 流动 相传 
送 部 分 、 分 离 柱 、 检 测 器 和 数据 处 理 系统 4 个 部 分 组 成 ， 如 图 $-6-2 所 








示 。 其 主要 区 别 是 离子 色谱 系统 











水 互 洲 的 有 机 溶剂 (如 乙 有 睛 、! 














此 ， 几 是 流动 相通 过 的 管道 、 阀 














的 流动 相 要 求 耐酸 碱 腐蚀 以 及 在 可 与 
醇和 丙酮 等 ) 中 不 溶 胀 的 系统 。 因 




















门 、 泵 、 柱 子 及 接头 等 均 不 宜 用 不 锈 
钢材 料 ， 而 应 用 耐酸 碱 腐蚀 的 PEEK 材料 的 全 塑 离子 色谱 系统 。 离 子 
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色谱 柱 检测 器 
For HPO# 
加 进 样 阁 oRNos fso 
么 站 
机 
输 对 分 检 数 
液 样 离 测 据 
系 系 系 系 处 
统 统 统 统 理 
系 
统 
图 5-6-2 流 路 系统 装配 图 (以 阴离子 系统 为 例 ) 
色谱 的 最 重要 部 件 是 分 离 柱 。 柱 管材 料 应 是 惰性 的 ， 一 般 均 在 室温 下 
使 用 。 高 效 柱 和 特殊 性 能 分 离 柱 的 研制 成 功 ， 是 离子 色谱 迅速 发 展 的 
关键 。 
3. 离子 色谱 的 优点 
(1) 快速 ,方便 对 7 种 常见 阴离子 (F- 、CL  、Br- 、NO; 、NO; 、 
SO0;-、PO3-) 和 6 种 常见 阳离子 (Li*、Na’*、NH;:、K*、Meg”’、 
Ca ) 的 平均 分 析 时 间 分 别 小 于 8min。 用 高 效 快速 分 离 柱 对 上 述 7 种 
最 重要 的 常见 阴离子 达 基 线 分 离 只 需 3min。 
(2) 灵敏 度 高 ”离子 色谱 分 析 的 浓度 范围 为 几 微 克 每 升 (1 ~ 


10mg/L) 至 数 百 毫克 每 升 。 直 接 进 样 (2SkL ) ， 
离子 的 检 出 限 小 于 10ug/L。 

(3) 选择 性 好 ”离子 色谱 法 分 析 无 机 和 有 机 
可 通过 选择 恰当 的 分 离 方式 来 达到 。 与 高 


谱 法 中 的 固定 相对 选择 性 的 影响 较 大 。 


























(4) 可 同时 分 析 多 种 离子 化 合 物 与 光度 法 、 

















电导 检测 ， 对 常见 阴 





阴 、 阳 离子 的 选择 性 


效 液 相 色谱 法 相 比 ， 离 子 色 


原子 吸收 法 相 比 ， 
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离子 色谱 法 的 主要 优点 是 可 同时 检测 样品 中 的 多 种 成 分 。 只 需 很 短 的 
时 间 就 可 得 到 阴 、 阳 离子 以 及 样品 组 成 的 全 部 信息 。 

(5) 分 离 柱 的 稳定 性 好 、 容 量 高 “与 高 效 液 相 色 谱 法 中 所 用 的 硅 
胶 填 料 不 同 ， 离 子 色谱 柱 填料 的 高 pH 值 稳 定性 允许 用 强酸 或 强 碱 作 
洗 脱 液 ， 有 利于 扩大 应 用 范围 。 

4， 离子 色谱 的 检测 方法 

离子 色谱 的 检测 需 分 为 两 大 类 ， 即 电化 学 检测 顺和 光学 检测 器 。 
电化 学 检测 器 包括 电导 、 直 流 安培 、 脉 冲 安 培 和 积分 安培 ; 光化学 检 
测 器 包括 紫外 光度 检测 器 和 荧光 检测 器 。 

随 着 离子 色谱 的 广泛 应 用 ， 离 子 色谱 的 检测 技术 已 由 单一 的 化 学 
抑制 型 电导 法 发 展 为 包括 电化 学 、 光 化 学 和 与 其 他 多 种 分 析 仪 器 联 用 
的 方法 。 

5.， 离子 色谱 的 应 用 

作为 近年 来 发 展 最 快 的 技术 之 一 ， 离 子 色谱 的 应 用 已 渗透 到 众多 
领域 ,应 用 范围 从 分 析 水 中 常见 阴 、 阳 离子 和 有 机 酸 ， 发展 到 分 析 极 
性 化 合 物 、 氨 基 酸 、 糖 、 重 金属 和 过 渡 金 属 及 不 同 氧 化 态 。 作 为 一 种 
有 效 的 痕 量 分 析 手 段 ， 由 于 具有 简便 、 高 效 、 高 灵敏 度 和 重 现 好 的 特 
点 ， 离 子 色 谱 法 已 在 许多 领域 代替 了 传统 的 化 学 分 析 方法 ， 如 蒸气 锅 
中 痕 量 Fe 、Fe** 、Cu**、Si02- 以 及 Cl-、S0;-、Na’*、Mg’*、Cas! 
等 离子 的 分 析 , 已 经 广泛 采用 离子 色谱 法 。 男 外 ， 离 子 色 谱 在 环境 、 
食品 、 了 卫生、 石油 开发 、 石 油 化 工 、 饮 用 水 、 高 纯 水 和 水 文 地 层 方面 
已 得 到 广泛 应 用 。 





















































































































































第 六 章 





微生物 检验 技术 


第 一 节 ”常用 微生物 检验 技术 
一 、 微 生物 显 微 观 察 技术 


显 微 观 察 技 术 是 微生物 检验 技术 中 最 常用 的 技术 之 一 。 借 助 于 各 





种 显微镜 ， 人们 不 仅 能 观察 到 真菌 、 细 菌 的 形态 和 构造 ， 而 且 还 能 清 


楚 地 观察 到 病毒 的 形态 和 构造 。 利 
观察 、 微 生物 染色 结 


小 的 测量 等 工作 。 








显微镜 的 种 类 很 多 ， 在 试验 中 常用 上 


























j 显 微 镜 ， 可 以 进行 微生物 形态 的 
果 的 鉴定 、 微 生物 数量 的 直接 计数 以 及 微生物 大 





多 有 普通 光学 显微镜 、 暗 视野 



































显微镜 、 相 差 显微镜 、 交 光 显 微 镜 和 电子 显微镜 等 。 通 党 
可 以 采用 普通 光学 显微镜 。 普 通 光 学 显微镜 的 一 











放 线 菌 以 及 真菌 时 ， 
般 使 用 步骤 如 下 : 





























平稳 。 镜 检 时 姿势 要 端正 ， 使 



































1. 光学 显微镜 的 安装 与 调试 
将 显微镜 置 于 平整 的 试验 台 上 ， 保 持 镜 座 距 试 验 台 边 缘 3 ~4cm。 
切忌 单 手 擒 提 ， 应 一 





在 观察 细菌 、 











手 握 住 镜 臂 ， 一 手 托 住 底座 ， 使 显微镜 保持 直立 、 











HH 

















减少 眼睛 疲劳 ， 也 便于 边 观 察 边 绘图 记录 。 
2. 低 倍 镜 观 察 物 像 
不 同 放 大 规格 的 物镜 所 达到 的 分 辩 率 及 放大 率 都 是 不 同 的 。 在 进 


行 显 微 观察 时 ， 应 遵循 从 低 倍 镜 到 高 倍 镜 再 到 ; 




















倍 镜 视野 较 大 ， 易 发 现 目标 及 确定 检查 的 位 置 。 
(1) 调节 光源 ”显微镜 的 照明 光源 有 安装 在 镜 座 内 的 内 置 光 源 及 





通过 反光 镜 采 集 的 多 


显微镜 时 双眼 应 同时 睁 开 观 察 ， 既 可 


镜 的 观察 顺序 ， 因 低 
































置 光源 两 种 。 内 置 光源 可 通过 调节 




















电压 来 获得 适 








当 的 照明 亮度 。 外 置 光源 是 指 自 然 光 或 灯光 ， 通 常 利 用 反光 镜 采 集 。 




















使 用 反光 镜 时 ， 应 根据 光源 的 强度 及 所 用 物镜 的 放大 倍数 选用 凹面 镜 
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或 平面 镜 ， 并 避免 直射 光源 ， 可 通过 调节 角度 使 视野 内 的 光线 均匀 、 
亮度 适宜 ， 以 便于 观察 。 

(2) 调节 目镜 常 根据 使 用 者 的 个 人 情况 调整 双 简 显微镜 的 目镜 
间距 。 在 左 目镜 上 一 般 还 配 有 屈光度 调节 环 ， 适 用 于 有 眼 距 不 同 或 两 眼 
视力 有 差别 的 观察 者 。 

(3) 调节 聚 光 器 数值 孔径 值 ”调节 聚 光 带 虹 彩 光圈 值 ， 使 其 与 物 
镜 的 数值 孔径 值 相符 或 略 低 。 有 些 显 微 镜 的 聚 光 需 只 标 有 最 大 数值 孔 
径 值 ， 而 没有 具体 的 光圈 数 刻度 。 使 用 这 种 显微镜 时 可 在 样品 聚焦 后 
取 下 一 支 目镜 ， 从 镜 简 中 一 边 观察 一边 缩放 光圈 ， 调 整 光圈 的 边缘 
与 物镜 边缘 黑 圈 相 切 或 略 小 于 其 边缘 。 因 为 各 物镜 的 数值 孔径 值 不 
同 ， 所 以 每 转换 一 次 物镜 都 应 进行 这 种 调节 。 

注意 : 在 聚 光 融 的 数值 孔径 值 确定 后 ， 若 需 改 变 光 照 强 度 ， 则 可 
通过 升降 聚 光 器 或 改变 光源 的 亮度 来 实现 。 

(4) 放置 标本 ”将 载 玻 片 标本 置 于 载 物 台 上 ， 用 标本 夹 固定 ， 移 
动 载 物 台 使 观察 对 象 处 在 物镜 正 下 方 。 首 先 ， 下 降 10 倍 物镜 ， 使 其 接 
近 标 本 ， 用 粗 调节 融 缓 慢 升 起 镜 简 ， 使 视野 中 的 标本 初步 聚焦 ， 然 后 
用 细 调 节 融 调节 ， 使 图 像 清晰 ;其 次 ， 通 过 移动 载 物 台 ， 认 真 观察 标 
本 各 部 位 ， 按 要 求 找到 合适 的 目的 物 ， 仔 细 观 察 并 记录 所 观察 到 的 


士 四 
结果 。 


注意 : 在 使 用 粗 调节 带 聚 焦 物 镜 时 ， 必 须 形成 先 从 侧面 注视 ， 小 
心 调节 物镜 靠近 标本 ， 然 后 用 目镜 观察 ， 慢 慢 调节 物镜 离开 标本 进行 
聚焦 的 习惯 ， 以 免 因 一 时 大 意 而 损坏 镜头 及 标本 。 

3. 高 倍 镜 观 察 物 像 

在 低 倍 镜 下 找到 合适 的 观察 目标 并 将 其 移 至 视野 中 心 ， 然 后 轻 轻 
转动 物镜 转换 器 将 高 倍 镜 移 至 工作 位 置 。 从 侧面 观察 ， 转 动 粗 调节 
器 ， 将 镜 简 徐徐 放下 ， 由 目镜 观察 ,仔细 调节 光圈 ， 使 光线 明亮 适宜 ， 
然后 用 粗 调节 噩 使 镜 简 缓 慢 上 升 至 物 像 出 现 ， 再 用 细 调 节 器 调节 至 物 
像 清晰 ， 找 到 适宜 观察 部 位 并 将 其 移 至 视野 中 心 ， 准 备用 油 镜 观察 。 
在 对 聚 光 器 光圈 及 视野 亮度 进行 适当 调节 后 ， 微 调 细 调 节 器 使 物 像 清 
晰 ， 利 用 推进 器 移动 标本 ， 仔 细 观 察 并 记录 所 观察 到 的 结果 。 

注意 : 当 物 像 在 一 种 物镜 中 已 清晰 聚焦 后 ， 转 动物 镜 转 换 器 将 其 
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他 物镜 转 到 工作 位 置 进 行 观察 时 ， 物 像 将 保持 基本 准 焦 的 状态 ， 此 现 
象 称 为 物镜 的 同 焦 。 利 用 这 种 同 焦 现 象 ， 可 保证 在 使 用 高 倍 镜 或 油 镜 
等 放大 倍数 高 、 工 作 距 离 短 的 物镜 时 ， 仅 用 细 调 节 器 即 可 对 物 像 清晰 
聚焦 ， 从 而 避免 由 于 使 用 粗 调节 融 时 的 大 意 而 损坏 镜头 或 标本 。 

4. 油 镜 进一步 放大 观察 物 像 

在 高 倍 镜 下 找到 要 观察 的 样品 区 域 后 ， 用 粗 调 节 融 使 镜 简 升 高 ， 
人 在 待 观察 的 样品 区 域 加 香 柏油 ， 从 侧面 注 
视 ， 转动 粗 调 节 器 ， 缓 慢 降 下 镜 简 ， 使 油 镜 浸 在 香 柏 油 中 并 接近 标本 。 
用 目镜 观察 ， 进 一 此 调和 线 ， 和 转动 和 调节 哑 组 得 地 提升 计 久 至 物价 
出 现 ， 再 用 细 调 节 器 调节 至 物 像 清晰 。 如 果 油 镜头 已 离 看 而 仍 未 
找到 物 像 ， 则 有 两 种 可 能 : 一 是 油 镜 下 降 还 未 到 位 ; 二 是 油 镜 上 升 过 
快 。 此 时 必须 再 从 侧面 观察 ， 将 油 镜 降下 ， 重 新 操作 。 将 聚 光 器 升 至 
最 高 位 置 并 开 足 光圈 ， 若 所 用 聚 光 器 的 数值 孔径 值 超过 1.0， 则 还 应 
在 聚 光 镜 与 载 玻 片 之 间 加 香 柏 油 ， 以 保证 其 达到 最 大 效能 。 

ye 细菌 形态 并 绘图 。 

. 显微镜 用 毕 后 的 处 理 

和 取 下 标本 。 

2) 先 用 擦 镜 纸 擦拭 镜头 上 的 香 柏 油 ， 青 苹 少 许 二 甲 茶 擦 去 镜头 
上 残留 的 油 迹 ， 然 后 用 干净 的 擦 镜 纸 擦 去 残留 的 二 甲 茶 。 擦 镜头 时 要 
顺 着 镜头 直径 方向 擦 ， 不 能 沿 圆 周 方向 擦 。 最 后 用 绸 布 擦 净 显 微 镜 的 
金属 部 件 。 

注意 : 切忌 用 手 或 其 他 纸 擦拭 镜头 ， 以 免 使 镜头 粘 上 污渍 或 产生 
划 痕 。 

3) 用 擦 镜 纸 清洁 其 他 物镜 及 目镜 。 

4) 将 各 部 分 还 原 ， 使 反光 镜 垂直 于 镜 座 ， 将 物镜 转 成 “ 八 ” 字 
形 ， 再 向 下 旋 。 同 时 把 聚 光 镜 降 到 最 低位 置 ， 以 免 物镜 与 聚 光 镜 发 生 
5) 染色 载 玻 片 标本 上 的 香 柏油 可 用 二 甲 茶 溶 解 ， 再 用 吸水 纸 轻 
轻 压 在 涂 片上 ， 吸 掉 二 甲 茶 和 香 柏油 ， 以 免 损坏 涂 片 。 

二 、 微 生物 染色 技术 

细菌 的 细胞 小 而 透明 ， 在 普通 光学 显微镜 下 不 易 识别 ， 必 须 对 它 
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们 进行 染色 ， 使 染色 的 
察 到 其 形态 
手段 。 


微生物 的 形态 结构 观察 


大 小 、 排 列 方式 、 细 胞 结 


芽孢 等 ) 及 染色 特性 进行 观察 ， 直 观 地 了 解 细 
结构 上 的 不 同 ， 达 到 


性 ,根据 微生物 在 形态 
1. 简单 染色 法 
细菌 的 简单 染 
于 掌握 ， 适 用 于 细菌 

实验 室 常 
般 带 负电 衔 ， 
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背景 形成 鲜明 的 对 比 ， 
蓝 、 结 唱 紫 、 


J 、 
当 乡 
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加 ， 








革 兰 氏 染 色 法 是 
由 入 
了 某 些 改进 。 
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革 兰 氏 染 色 法 是 先 将 细菌 
液 ) 媒 染 后 ， 








染 剂 ( 革 a 


-不 咱 兰 氏 




















菌 体 与 
和 构造 。 微 生物 染色 技术 是 观 





色 是 指 用 单一 
菌 一 般 形态 
用 碱 性 染料 进行 简单 染色 。 这 是 因为 细 
而 碱 性 染料 在 电离 时 ， 
料 的 染色 部 分 很 容易 与 细菌 结合 
在 显微镜 下 更 易于 识别 。 
碱 性 复 红 等 。 
细菌 分 解 糖 类 产 酸 使 
用 伊 红 、 酸 性 复 幻 
2. 革 兰 民 米 色 法 
细菌 学 中 重要 的 鉴别 染 


病理 学 家 Christain Gram 创立 的 ， 此 后 一 些 学 











主要 是 通过 染 色 ， 
吉 构 (包括 细胞 壁 、 
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细胞 膜 、 


区 别 、 鉴 定 微生物 的 


背景 形成 明显 的 色差 ， 从 而 能 清楚 地 观 
察 微 生物 形 ; 


态 结 


uv 一 口 


构 的 重要 


在 显微镜 下 对 其 形状 、 
细胞 核 、 鞠 毛 、 
态 结构 上 的 特 


菌 在 形态 结 
目的 。 











染料 处 理 
的 观察 。 
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简便 ， 易 





菌 在 中 性 环境 中 
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脱色 ， 再 用 复 染 剂 〈 沙 
可 将 所 有 细菌 分 为 革 兰 








氏 阳 狼 


沙 黄 或 番 红 染 
E 和 革 兰 氏 


液 ) 染色 。 





























氏 阳 性 细菌 ， 以 G + 表 万 
细菌 在 革 兰 
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示 ; 呈 红 色 的 为 革 兰 
染色 中 的 呈 色 差异 是 由 两 类 细 
成 不 同 决定 的 。 在 用 草酸 镁 结晶 紫 初 染 后 ， 所 有 细 
可 增加 染料 和 细胞 的 亲和力 ， 与 结晶 紫 
合 物 。 当 用 脱色 剂 处 理 
菌 染 色 时 ,结晶 紫 -f 








时 ， 两 类 细 














染料 离子 带 正 


培养 基 pH 值 下 降 时 ， 细 
[或 刚果 红 等 酸性 染料 染色 。 


色 法 。 该 染色 法 


阴性 两 大 类 。 
氏 阴 怕 











电荷 ， 故 碱 性 染 
染色 后 的 细菌 细胞 与 
常用 的 碱 性 染料 有 美 
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是 在 1884 
学 者 在 此 基础 上 做 





] 初 染 液 (草酸 狠 结 晶 紫 ) 染色 ， 加 媒 
用 脱色 剂 ( 体积 分 数 为 95% 的 乙醇 ) 


结果 ， 
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根据 此 染色 反应 
呈 蓝 紫色 的 为 革 兰 
菌 ， 以 G- 表示。 
细胞 壁 的 结构 和 组 
菌 都 被 染 成 蓝 紫 


ES 
二 
结合 形 


菌 的 脱色 效果 不 同 。 当 
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被 洗 脱 而 保留 在 细胞 
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内 ， 经 脱色 和 复 染 后 仍 保留 初 染 剂 的 蓝 紫 色 ; 而 革 兰 氏 阴 性 细菌 则 不 
同 ,结晶 紫 - 碘 复合 物 比较 容易 被 洗 脱 出 来 ， 用 复 染 剂 复 染 后 ， 细 胞 被 
染 上 复 染 剂 的 红色 。 这 是 由 于 G* 细菌 的 细胞 壁 较 厚 ， 肽 聚 糖 含量 
高 ， 网 格 结构 紧密 ， 含 脂 量 又 低 ， 当 它们 被 乙醇 脱色 时 ， 肽 聚 糖 网 孔 
由 于 缩水 会 明显 收缩 ， 从 而 阻止 结 品 紫 - 碘 复合 物 的 选 出 ， 故 菌 体 呈 深 
紫色 ; G 细菌 的 细胞 壁 薄 ， 上 肽 聚 糖 含量 低 ， 且 网 格 结构 跑 松 ， 故 遇 乙 
醇 后 ， 其 网 孔 不 易 收缩 ， 加 上 G 细菌 的 脂 类 含量 高 ， 当 乙醇 脱色 时 ， 
脂 类 物质 溶解 ， 细 胞 壁 透 性 增 大 ， 因 此 ， 结 唱 紫 - 碘 的 复合 物 就 容易 被 
浸出 ， 故 菌 体 呈 红色 。 

3. 细菌 染色 的 基本 步骤 

(1) 细菌 涂 片 的 制作 

1) 涂 片 : 用 接种 环 从 试管 培养 液 中 取 一 环 菌 ， 在 载 玻 片 中 央 涂 
成 薄 层 即 可 ; 或 先 滴 一 小 滴 无 菌 水 于 载 玻 片 中 央 ， 用 接种 环 从 斜面 挑 
出 少许 菌 体 ， 与 载 玻 片上 的 水 滴 混 合 均匀 ， 涂 成 一 薄 层 ， 一 般 涂 布 直 
径 以 1cm 为 宜 。 

2) 干燥 : 涂 片 后 可 自然 干燥 ， 也 可 在 酒精 灯 上 上 略 加 热 ， 使 之 迅 
速 干燥 。 

3) 固定 : 固定 的 方法 主要 取决 于 用 什么 染色 法 ， 常 用 的 有 火焰 
固定 法 和 化 学 固定 法 。 火 焰 固 定 法 的 主要 操作 要 领 是 : 手持 载 玻 片 
崩 ， 使 涂 片 面向 上 ， 于 火焰 上 通过 两 三 次 ， 使 细胞 质 凝 回 (以 固定 细菌 
ly 并 使 其 牢固 地 附 在 载 玻 片 上 ， 不 易 脱 落 ， 如 图 6-1-1 所 示 。 


Ey 
| /Kk >、 


图 6-1-1 细菌 涂 片 的 制作 
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(2) 简单 染色 法 

1) 染色 : 滴 加 美 蓝 液 (或 其 他 染 液 ) 覆盖 载 玻 片 涂 菌 部 位 ， 染 
色 时 间 根 据 具 体 染 色 液 而 定 。 吕 氏 碱 性 美 蓝 染色 液 染 2 ~3min， 茶 酚 
复 红 染色 液 染 1 ~2min。 

2) 水 洗 : 夹 住 载 玻 片 一 端 ， 斜 置 ， 用 细小 的 水 流 由 上 至 下 将 多 
余 的 染 液 冲 洗 掉 ， 直 到 流下 的 水 为 无 色 为 止 。 

3) 干燥 ， 自然 风干 ， 或 用 吸水 纸 吸 去 水 分 ， 或 微微 加 热 ， 以 加 
快 干燥 。 

4) 镜 检 : 待 涂 片 完全 干燥 后 用 油 镜 观 察 。 

(3) 革 兰 氏 染 色 法 

1) 初 染 : 用 草酸 铵 结晶 紫 染 色 1 ~2min， 水 洗 。 

2) 媒 染 用 碘 液 冲 去 残 水 ， 并 用 矶 液 覆 盖 约 1min， 水 洗 。 

3) 脱色 : 用 滤纸 吸 去 载 玻 片 上 残留 的 水 分 ， 将 载 玻 片 倾斜 ， 在 
白色 背景 下 ， 用 滴 管 连续 滴 加 体积 分 数 为 95% 的 乙醇 脱色 ， 直 至 流出 
的 乙醇 无 紫色 为 止 ， 时 间 为 20 ~30s， 然 后 立即 水 洗 并 吸 干 水 分 。 

4) 复 染 : 用 番 红 复 染 约 2min， 水洗 。 

5) 镜 检 : 干燥 后 用 油 镜 观 察 ， 革 兰 氏 阳性 细菌 呈 蓝 紫色 ， 革 兰 
氏 阴 性 细菌 旦 红色 。 以 分 散 开 的 细菌 的 革 兰 氏 染 色 反 应 为 准 ， 过 于 密 
集 的 细菌 常 由 于 脱色 不 完全 而 呈 假 阳性。 
注意 : 脱色 是 革 兰 氏 染 色 关 键 的 一 步 ， 可 直接 用 体积 分 数 为 95% 
的 酒精 冲洗 脱色 ， 直 到 流下 的 酒精 接近 无 色 为 止 ， 然 后 立即 用 水 剖 
洗 ， 以 避免 脱色 时 间 过 长 而 影响 最 终 染 色 结 果 。 另 外 ， 挑 菌 量 、 固 定 
温度 、 染 色 时 间 也 是 影响 染色 结果 的 重要 因素 。 只 有 通过 反复 实践 ， 
才能 获得 满意 的 试验 结果 。 

革 兰 氏 染色 的 基本 步骤 如 图 6-1-2 所 示 。 

三 、 微 生物 培养 特性 观察 技术 

细菌 细胞 在 固体 培养 基 表 面 形成 的 细胞 群体 叫 菌落 (colony) 。 不 
同 的 微生物 在 某 种 培养 基 中 生长 繁殖 ， 所 形成 的 菌落 特征 有 很 大 差 
异 ， 而 同一 种 细菌 在 一 定 条 件 下 ， 培 养 特征 却 有 一 定 稳 定性 ， 以 此 可 
以 对 不 同 微生物 加 以 区 别 鉴 定 。 因 此 ， 微 生物 培养 特性 的 观察 也 是 微 
生物 检验 鉴别 中 的 一 项 重要 内 容 。 
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图 结晶 紫 
国 碘 液 
口 酒精 
图 番 红 













95% 酒 精 脱色 番 红 复杂 
图 6-1-2 革 兰 氏 染 色 的 基本 步骤 





1. 细菌 的 培养 特征 
在 固体 培养 基 上 ， 观 察 菌落 大 小 、 形 态 、 颜 色 (色素 是 水 溶性 还 








是 脂 溶性 ) 、 光 泽 度 、 透 明度 、 质 地 、 隆 起 形状 、 边 缘 特征 及 迁移 性 


三 
= 村; 











在 液体 培养 基 中 观察 细菌 表 面 生长 情况 ( 菌 膜 、 环 ) 、 混 浊 度 及 






































沉淀 等 ， 在 半 固 体 培养 基 中 穿刺 接种 ， 观 察 细菌 的 运动 、 扩 散 情 况 。 








细菌 的 菌落 有 其 自己 的 特征 ， 如 湿润 、 较 光滑 、 较 透明 、 较 黏稠 、 





























易 挑 取 、 质 地 均匀 以 及 菌落 正 反 面 或 边缘 与 中 央 部 位 的 颜色 一 致 等 ， 


如 











图 6-1-3 所 示 。 


形态 一 。 办 壮 泪 人 


标点 状 形 ” 丝 状 不 规则 状 ” 假 根 状 ”纺锤 形 
突起 < ”4 aa 
扁平 隆起 。 凸透镜 状 ” 执 状 脐 突 状 


完整 波状 裂片 状 吵 蚀 状 丝 状 卷曲 
图 6-13 细菌 菌落 的 特征 


2. 酵母 菌 的 培养 特征 
酵母 菌 的 培养 特征 : 大 多 数 酵母 菌 没有 丝 状 体 ， 在 固体 培养 基 上 
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形成 的 菌落 与 细菌 菌落 很 相似 ， 只 是 比 细菌 菌落 大 且 厚 。 液 体 培养 也 
和 细 苗 相似， 均匀 生长 ， 有 沉淀 ， 或 在 液 面 形 成 苗 膜 。 

3. 霉菌 的 培养 特征 

霉菌 有 分 支 的 丝 状 体 ， 菌 丝 粗 长 ， 在 条 件 适 宜 的 培养 基 里 ， 菌 丝 
无 限 伸 长 ， 沿 培养 基 表面 蔓延 。 霉 菌 的 基 内 闭 丝 、 气 生 菌 丝 和 孢子 丝 
都 常 带 有 不 同 的 颜色 ， 因 而 菌落 边缘 和 中 心 、 正 面 和 背面 颜色 常常 不 
同 。 例 如 青 霉 菌 ， 孢 子 为 青绿 色 ， 气 生 菌 丝 为 无 色 ， 基 内 瑚 丝 为 褐色 。 
霍 菌 在 固体 培养 表面 形成 架 状 、 绒 毛 状 和 蜂 蛛 网 状 菌 落 。 

四 、 培 养 基 及 无 菌 器 材 制 备 技术 

在 微生物 检验 中 ， 无 论 是 检测 样品 中 微生物 的 数量 、 种 类 ， 还 是 
观察 样品 中 微生物 的 形态 、 特 征 ， 都 需要 先 选 用 合适 的 培养 基 对 样品 
中 的 微生物 进行 分 离 、 培 养 ， 才 能 进行 后 续 工 作 。 可 以 说 ， 配 制 培养 
基 是 进行 微生物 检验 工作 的 基础 。 

培养 基 是 人 工 配 制 的 适合 微生物 生长 繁殖 或 积累 代谢 产物 的 营养 
基质 ， 用 于 培养 、 分 离 、 鉴 定 、 保 存 各 种 微生物 或 积累 代谢 产物 。 在 
自然 界 中 ， 微 生物 种 类 繁多 ， 营 养 物质 类 型 多 样 ， 加 之 试验 和 研究 目 
的 的 不 同 ， 所 以 培养 基 的 种 类 很 多 。 但 是 ,不同 种 类 的 培养 基 中 ， 一 
般 均 应 含有 水 分 、 碳 源 、 毛 源 、 无 机 盐 、 生 长 因子 等 。 不 同 的 微生物 
对 pH 值 的 要 求 不 一 样 。 例 如 ， 和 霉菌 和 酵母 的 培养 基 一 般 是 偶 酸 性 的 ， 
而 细菌 和 放 线 菌 的 培养 基 则 为 中 性 或 微 碱 性 。 所 以 在 配制 培养 基 时 ， 
应 该 根据 不 同 微生物 的 要 求 将 培养 基 的 pH 值 调 到 合适 的 范围 。 此 外 ， 
由 于 配制 培养 基 的 各 类 营养 物质 和 容 融 等 一 般 都 含有 各 种 微生物 ， 故 
已 配制 好 的 培养 基 必 须 立即 灭 菌 。 如 果 来 不 及 灭 菌 ， 则 应 暂 存 在 冰箱 
内 ， 以 防止 其 中 的 微生物 生长 繁殖 而 消耗 养分 和 改变 培养 基 的 酸 碱 
度 ， 从 而 带 来 不 利 影响 。 

1. 培养 基 的 分 类 

根据 微生物 的 种 类 和 试验 目的 的 不 同 ， 培 养 基 的 分 类 方法 有 : 按 
培养 基 的 成 分 分 为 天 然 培养 基 、 合 成 培养 基 、 半 合成 培养 基 ， 按 培养 
基 的 物理 状态 分 为 固体 培养 基 、 半 固体 培养 基 、 液 体 培养 基 ， 按 培养 
基 的 用 途 分 为 基础 培养 基 、 和 营养 培养 基 、 鉴 别 培养 基 、 选 择 培养 基 。 
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2. 牛肉 请 蛋白 腑 培养 基 


牛肉 癌 和 蛋白 肪 培养 基 是 一 种 应 


























用 最 广泛 和 最 普通 的 细菌 基础 培养 


基 ， 有 了 时 又 称 为 普通 培养 基 。 由 于 这 种 培养 基 中 含有 一 般 细 菌 生长 繁 
殖 所 需要 的 最 基本 的 营养 物质 ， 故 可 供 微生物 生长 索 殖 之 用 。 基 础 培 


养 基 含 有 牛肉 谊 、 绰 白 肪 和 NaCl 
能 量 、 磷 酸 盐 和 维和 9 








无 机 盐 。 在 本 

















剖 固 












































。 其 中 ， 牛 肉 膏 为 微生物 提供 碳 源 、 
E 素 ， 和 蛋白 腑 主要 提供 毛 源 和 维生素 ， 而 NaCl 提供 









































体 培 养 基 时 ， 还 要 加 

















入 一 定量 的 琼脂 作 凝 固 剂 。 琼 





























在 常用 浓度 下 于 96% 时 熔化 ， 在 实际 应 用 时 
炉 上 垫 以 石棉 网 者 
不 被 微生物 分 解 利用 
温 的 不 同 而 有 所 不 同 。 
牛肉 襄 蛋 白 肛 培 养 基 的 配方 为 : 4 








NaCl 5. 0g， 水 1000. 0mL，pH 值 为 7.4 ~7.6。 
3. 培养 基 的 一 般配 制 步骤 (以 牛肉 这 蛋白 腑 培养 基 为 例 ) 











(1) 称 量 


按 培养 基 配 方 依次 疹 





， 一 般 在 沸水 浴 中 或 电 
熔化 ， 以 免 琼 脂 烧 焦 。 琼 脂 在 40Y 时 凝固 ， 通 常 





。 固 体 培养 基 中 琼脂 的 含量 根据 琼脂 的 质量 和 气 


F 肉 膏 3.0g， 和 蛋白 脉 10. 0g， 


E 确 称 取 牛 肉 膏 、 和 蛋白 肛 、NaCl 放 





入 烧杯 中 。 牛 肉 癌 常 用 玻璃 棒 挑 取 ， 放 在 小 烧杯 或 表面 下 中 称 量 ， 用 
热 水 溶 化 后 倒 入 烧杯 中 ; 也 可 放 在 称 量 纸 上 ， 称 量 后 直接 放 入 水 中 ， 
稍微 加 热 ， 牛 肉 襄 便 会 与 称 量 纸 分 离 ， 取 出 称 量 纸 即 可 。 

注意 : 蛋白 肪 易 受潮 ， 在 称 取 时 动作 要 迅速 ， 称 药品 时 严防 药品 
混杂 ， 称 取 一 种 药品 后 ， 将 药 匙 洗 净 擦 干 后 再 称 取 男 一 种 药品 ， 或 一 
把 药 匙 称 取 一 种 药品 ;药品 的 瓶 盖 不 要 盖 错 。 
在 上 述 烧 杯 中 先 加 入 少量 水 ， 用 玻璃 棒 搅 匀 ， 然 后 在 








(2) 熔化 


石棉 网 上 加 热 使 其 溶解 ， 或 在 磁力 搅拌 活 上 加 热 使 其 溶解 。 将 药品 完全 





























溶解 后 ， 补 充 水 分 到 所 需 的 总 体积 。 如 果 配 制 男 























体 培养 基 ， 则 将 称 好 的 


琼脂 放 入 已 熔化 的 药品 中 ， 再 加 热 熔化 ， 最 后 补足 所 损失 的 水 分 。 当 用 


锥 形 瓶 盛 固体 培养 基 时 ， 一 上 











股 也 可 将 一 定量 











的 液体 培养 基 分 装 于 锥 形 瓶 


中 ， 然 后 按 1.5% ~2.0% (质量 分 数 ) 的 量 将 琼脂 直接 加 入 各 锥 形 瓶 














中 ,不必 加 热 熔化 ， 在 灭 菌 时 使 加 热 与 熔化 同步 进行 ， 节 省 时 间 。 
注意 : 在 溶解 谅 脂 时 ， 要 小 心 控 制 火 力 ， 以 免 培养 基因 沸腾 而 洪 
出 容器 ， 并 需 不 断 搅拌 ， 以 防 琼 脂 糊 底 烧 焦 ， 配制 培养 基 时 ， 不 可 用 


铀 或 铁 锅 加 热 熔化 ， 以 免 离子 进入 培养 基 中 ， 影 响 细菌 生长 。 
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原始 


NaOH， 边 加 边 搅 拉 


(3) 调 pH 值 ”在 未 调 pH 值 前 ， 先 用 精密 pH 试纸 测量 培养 基 的 








pH 值 。 如 纪 





人 





高 酸 ， 贝 








| 








用 滴 管 向 培养 基 中 逐 滴 加 入 1molL 的 
E， 并 随时 用 pH 试纸 测 
7.6; 反之 , 用 1molL 的 HCl 逐 滴 加 入 进行 


其 pH 值 ， 直 至 pH 值 达 


关节 。 对 于 某 些 要 求 pH 








值 较 精 确 的 微生物 ， 可 用 酸度 计 进行 pH 值 的 调节 。 


注意 : 


调节 pH 值 时 不 要 过 度 ， 


因 回调 


人 AS、 国人 
会 影 





响 培养 基 内 各 离子 的 


浓度 。 配 制 pH 值 低 的 琼脂 培养 基 时 ， 若 预先 调 好 pH 值 并 在 高 压 蒸汽 


下 灭 


脂 分 开 灭 菌 后 再 


的 观察 。 一 般 在 无 特殊 要 求 


Ee 


陋 














9 


























(4) 过 滤 ” 趁 热 








则 琼脂 会 因 水 解 而 不 能 凝固 。 因 
混合 ， 或 在 中 性 条 件 下 区 


4. 培养 基 的 分 装 


按 试 验 要 求 ， 可 将 本 


六 














判 的 培养 基 分 装 





行 必要 的 包扎 ， 以 便 进行 灭 菌 处 理 。 





品 





P 和 





(1) 试管 的 分 装 按 
基 分 装 到 洁净 的 试管 中 。 
注意 ， 在 分 装 过 程 中 ， 不 要 将 培养 基 粘 在 管 
以 免 引 起 污染 ; 


试管 上 段 ， 





图 6-1-4 所 示 ， 





养 基 要 在 琼脂 完全 溶化 时 趁 热 分 装 。 


分 装 量 : 





左右 


为 宜 ; 固 




















过 管 





EE 


后 导 








四 


液体 培养 基 高 度 以 试管 高 度 的 1/4 
体 培养 基 分 装 试管 ， 其 分 装 量 不 超 











孙 





高 度 的 1/5， 灭 


司 





-4 


直 待 凝固 。 
(2) 锥 形 瓶 的 分 装 




















后 制 成 斜面 ; 半 
基 分 装 试管 ,一般 以 试管 高 度 的 1/3 为 宜 ， 灭 





回 


分 装 锥 形 瓶 的 量 则 根 
需要 而 定 ， 一 般 以 不 超过 锥 形 瓶 容积 的 1/2 为 宜 ， 如 3 


菌 ， 然 后 
用 滤纸 或 多 层 纱布 过 滤 ， 以 利于 对 某 些 试验 
的 情况 下 ， 这 一 步 可 以 省 略 。 


固体 或 半 固 


此 ， 应 将 培养 基 的 成 分 和 琼 
再 调整 pH 值 。 




















日 


结果 


引 才 





于 试管 或 锥 形 瓶 内 ， 然 后 进 


将 培养 





体 培 





体 培养 
四 图 Ga 培养 基 
的 分 装 装置 


用 于 振荡 培养 ， 




















据 


























则 根据 通气 量 的 要 求 酌情 减少 。 有 的 液体 培养 基 在 灭 菌 后 ， 需 要 补 加 


一 定 





四 


和 | 








量 的 其 他 无 
5. 包扎 
(1) 棉 塞 的 利 


有 














| 作 


二 


制作 棉 塞 时 ， 应 选 





成 分 (如 抗生素 ) ， 因 此 分 装 量 一 定 要 准确 。 











用 大 小 、 厚 薄 适 中 的 普通 棉 








花 一 块 ， 铺 展 于 左手 拇指 和 食指 扣 成 的 圆 孔 上 ， 用 右手 食指 将 棉花 从 
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中 央 压 人 圆 孔 中 制 成 棉 塞 ， 然 后 直接 压 人 试管 或 锥 形 瓶 口 。 棉 塞 的 制 


作 步 又 如 


外 ，273 在 管内 ， 以 手提 棉 塞 试管 不 下 落 为 准 ， 


后 ,将 全 部 试管 





























图 6-1-5 所 示 。 棉 塞 大 小 、 松 紧要 适宜 ， 塞 好 后 应 紧 贴 试管 
壁 而 不 留 空 除 ， 起 到 通气 和 过 滤 空 气 中 杂 苦 的 作用 。 


棉 塞 的 1/3 在 管 




















体 如 图 6-1-6 所 示 。 








(2) 试管 及 锥 








形 瓶 的 包扎 ”在 培养 





图 6-1-5 棉 塞 的 制作 步骤 





基 分 装 完 毕 后 ， 在 试管 口 或 锥 形 瓶 上 塞 好 
棉 塞 ， 以 阻止 外 界 微生物 进入 培养 基 内 造 
， 并 保证 有 良好 的 通气 性 能 。 加 塞 
用 麻 绳 捆 好 ， 再 在 棉 塞 外 















































包 一 层 牛皮 纸 ， 以 防止 灭 菌 时 冷凝 水 润 温 
棉 塞 ， 最 后 用 麻 绳 所 好 。 用 记号 笔 注 明 培 ” 图 6-1 


养 
灭 


管 塞 封 口 。 锥 形 瓶 的 棉 塞外 通常 包 一 层 纱 


菌 。 





























外 部 太 松 








元” 棉 塞 做 法 
基 的 名 称 、 配 制 日 期 、 组 别 ,准备 ”1 一 正确 2 一 管内 大 短 ， 


3 一 整个 棉 塞 太 松 


试管 可 加 棉 塞 、 塑 料 试管 由 或 硅胶 试 《管内 太 紧 ， 外 部 太 松 








布 ， 根 据 需要 也 可 用 8 层 纱布 


或 封口 膜 包 在 瓶 口上 。 封 口 后 外 面 再 包 一 层 牛 皮 纸 或 双 层 报纸 ， 以 防 灭 


菌 时 冷凝 水 沾 湿 棉 塞 。 
(3) 培养 隆 的 包扎 ”培养 
一 般 以 5 ~ 10 套 为 宜 ， 


养 














用 麻 绳 以 活 结 的 形式 扎 好 ， 使 













































































用 时 容易 解 开 。 

由 一 盖 一 底 组 成 一 套 ， 常 用 报纸 包装 ， 
或 者 装 在 金属 平 血 简 内 ， 加 盖 灭 
必须 经 灭 菌 之 后 才能 使 用 。 








菌 。 包 装 后 的 培 
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(4) 移 液 管 的 包扎 “在 移 液 管 顶 端 塞 一 小 段 棉花 ， 以 免 使 用 时 将 
杂 菌 吹 入 管 中 或 将 微生物 吸出 管 外 。 将 每 支 吸管 尖端 斜 放 在 旧 报 纸 条 

















的 近 右 端 ， 与 纸 条 约 成 45° 角 ， 并 利用 余下 的 一 段 纸 条 将 吸 














如 图 6-1-7 所 示 。 按 此 方法 包 好 的 吸管 可 











扎 成 捆 后 进行 干 热 或 湿热 灭 菌 。 


























棉花 移 液 管 





6. 灭 菌 


单独 灭 菌 ， 也 可 集中 


管 卷 好 ， 











用 报纸 




















图 6-1-7 吸管 的 包扎 流程 





培养 基 在 分 装 包扎 后 应 立即 进行 高 月 





EE 蒸汽 灭 菌 ,一 般 可 采用 





0. 103MPa，121% ，20min 的 高 压 蒸汽 灭 





菌 。 玻 璃 器 亚 既 可 进行 高 压 蒸 

















汽 灭 菌 ， 也 可 进行 干 热 灭 菌 。 
7. 摆 斜 面 


























璃 棒 或 其 他 合适 高 度 的 器 具 上 ， 搁 置 
的 斜面 长 度 以 不 超过 试管 总 长 度 的 172 
为 宜 ， 如 图 6-1-8 所 示 。 

8. 倒 平 板 

将 装 在 锥 形 瓶 或 已 灭 菌 的 琼脂 培养 
基 溶 化 后 ， 冷 却 至 50C 左 右倾 入 无 菌 培 养 







































































将 灭 菌 的 试管 培养 基 冷 却 至 50% 左右， 将 试管 口 一 端 倾斜 搁 在 玻 





图 6-1-8 和 斜面 的 放置 示意 图 


























1 头 上 的 











中 。 者 温度 过 高 ， 则 








冷凝 水 大 多 ; 若 温度 低 于 50 ， 则 培养 基 吻 于 涛 因而 无 法 制作 平板 。 
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无 菌 操 作 倒 平板 培养 基 的 方法 有 持 
法 和 释 亚 法 两 种 ， 如 图 6-1-9 所 示 。 

(1) 持 严 法 

1) 将 若干 无 菌 培养 下 达 放 在 左 侧 ， 
便于 拿 取 。 

2) 点 燃 煤 气 灯 , 将 火焰 调 到 适中 
(空气 不 要 太 大 ， 以 免 气流 过 急 )。 

3) 倒 平板 时 ， 先 用 左手 握 住 锥 形 瓶 
的 底部 ， 倾 斜 锥 形 瓶 ， 用 右手 旋 松 棉 塞 ， 
然后 用 右手 的 小 指 和 手掌 边缘 夹 住 棉 塞 并 
将 它 拔 出 ( 切 勿 将 棉 塞 放 在 桌面 上 )， 随 
之 将 瓶 口 周 缘 在 火焰 上 过 一 下 (不 可 灼 
烧 ， 以 防爆 裂 ， 以 杀 死 可 能 粘 在 瓶 口外 的 图 6-1-9 倒 平板 
杂 菌 ) ， 然 后 将 锥 形 瓶 从 左手 传 至 右手 中 a) 杖 由 法 b) 持 血 法 
(用 右手 的 拇指 、 食 指 和 中 指 拿 住 锥 形 瓶 的 底部 ) ， 在 这 个 操作 过 程 中 
瓶 口 应 保持 在 离 火 焰 2 ~3cm 处 ， 并 始终 向 着 火焰 。 左 手 拿 起 一 套 培 
养 焉 ， 用 中 指 、 无 名 指 和 小 指 托 住 培养 下 底部 ， 用 食指 和 大 拇指 夹 住 
盖 并 开启 一 条 缝 ， 恰 好 能 让 锥 形 瓶 伸 人 ， 随 后 倒 出 培养 基 。 一 般 约 
倒 入 12mL 的 培养 基 即 可 铺 满 整个 严 底 。 盖 上 严 盖 ， 置 于 水 平 位 置 等 
凝 。 然 后 再 将 锥 形 瓶 移 至 左手 ， 瓶 口 再 次 过 火 并 塞 紧 棉 塞 。 
平板 培养 基 的 冷凝 方法 有 两 种 ， 一 种 是 将 平板 一 个 个 地 摊 开 在 桌 
面 上 冷凝 ， 另 一 种 是 将 几 个 平板 码 在 一 起 冷凝 。 前 者 冷凝 速度 较 快 ， 
在 室温 较 高 时 采用 ; 后 者 冷凝 速度 较 慢 ， 可 在 室温 较 低 时 采用 ， 其 优 
点 是 形成 冷凝 水 少 ， 尤 其 适用 于 平板 划 线 。 

(2) 笃 焉 法 “此 方法 步骤 与 持 严 法 基本 相同 。 不 同 点 是 左手 不 必 
持 培养 下 ， 而 是 将 培养 下 大 放 在 煤气 灯 的 左 侧 并 靠近 火焰 ， 用 右手 拿 
住 锥 形 瓶 的 底部 ， 左 手 的 掌 背 对 着 瓶 口 ， 用 小 指 与 无 名 指 夹 住 瓶 塞 ， 
将 其 拔 出 ， 随 即使 瓶 口 过 火 ， 同 时 用 左手 开启 最 上 面 的 严 盖 ， 倒 入 培 
养 基 ， 盖 上 严 盖 即 移 至 水 平 位 置 待 凝 ， 再 依次 倒 下 面 的 平板 。 在 操作 
过 程 中 ， 瓶 口 应 向 着 火焰 保持 倾斜 状 ， 以 防空 气 中 微生物 的 污染 。 

9. 无 菌 检查 

将 灭 菌 培养 基于 37% 保温 24 ~48h， 以 检查 灭 菌 是 否 彻 底 。 配 制 
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培养 基 时 的 注意 事项 如 下 : 
1) 建立 完善 的 配制 记录 。 制 备 培养 基 时 ， 将 培养 基 制 备 日 期 、 








种 类 (型 )、 名 


备 者 等 进行 详细 记录 ， 以 防 发 生 混乱 。 














称 、 配 方 、 原 料 、 灭 菌 的 压力 和 时 间 、 最 终 pH 值 和 制 














2) 合理 存 





放 培 养 基 。 培 养 基 最 好 现 配 现 用 ， 若 制作 好 的 培养 基 


当时 不 用 ， 则 应 存放 于 冷 暗 处 ， 最 好 放 于 普通 冰箱 内 ， 放 置 时间 不 应 


超过 1 周 ， 以 免 降 低 其 营养 价值 或 发 生化 学 变化 。 


3) 分 装 培 




















养 基 时 必须 进行 严格 的 无 菌 操作 。 在 灭 好 菌 备用 的 培 




















养 基 青 分 装 的 过 程 中 ， 制 平板 、 和 斜面 等 时 必须 进行 严格 的 无 菌 操作 。 





4) 高 压 灭 














菌 时 ， 灭 菌 锅 升 压 前 只 有 排 尽 锅 内 的 冷 空气 ,才能 达 











到 最 终 灭 菌 效 胃 

















。 灭 菌 完成 后 不 宜 一 次 将 气 排除 ， 应 缓慢 多 次 放 气 或 











自然 冷却 降温 后 再 打开 灭 菌 锅 。 

五 、 微 生物 的 分 离 、 纯 化 与 接种 技术 

除了 要 求 微 生物 检验 用 的 器 四 和 环境 无 菌 之 外 ， 在 微生物 检验 操 
作 中 ， 防 止 一 切 其 他 微生物 侵入 的 无 菌 操作 技术 也 十 分 重要 。 





1. 操作 人 员 无 菌 操作 的 整体 要 求 


















































食品 微生物 实验 室 工 作 人 员 必 须 有 严格 的 无 菌 观 念 ， 许 多 试验 要 


求 在 无 菌 条 件 下 进行 。 操 作 人 员 应 穿 专 用 试验 服 ， 戴 专用 试验 帽 和 口 
































第 ,试验 前 先 











] 肥 卸 洗手 ， 再 用 酒精 擦拭 双手 等 。 此 外 ， 在 操作 过 各 














2) 操作 应 


3) 接种 所 用 的 吸管 、 平 严 及 培养 基 等 必须 进行 消毒 灭 菌 ， 打 























中 要 注意 以 下 几 点 : 
1) 动作 要 轻 ， 不 能 太 快 ， 以 免 搅动 空气 而 增加 污染 ; 玻璃 器 
也 应 轻取 轻 放 ， 以 免 破损 后 污染 环境 。 


在 近 火 焰 区 进行 。 






























































包装 未 使 用 完 的 器 严 不 能 放置 后 再 使 用 ， 金 属 
用 体积 分 数 为 95% 的 酒精 点 燃烧 灼 三 次 后 使 月 

4) 从 包装 中 取 
管 接种 于 试管 或 平 肯 时 ， 吸 管 尖 不 得 触及 试管 或 平生 边 。 











5) 使 用 吸 


6) 观察 平板 时 不 要 开 盖 ， 需 芯 取 菌落 检查 时 ， 必 须 靠 近 火 焰 区 
































j 具 应 进行 高 压 灭 于 或 























LU 马 





O 


吸管 时 ， 吸 管 尖 部 不 能 触及 外 露 部 位 ; 使 用 吸 
























































管 时 ， 切 勿 用 嘴 直 接 吸 、 吹 吸管 ， 而 必须 用 洗 耳 球 操作 。 
































操作 ; 平 严 盖 也 不 能 大 开 ， 而 应 上 下 盖 适 当 开 缝 。 
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7) 进行 可 疑 致 病菌 涂 片 染色 时 ， 应 使 用 夹子 夹 持 载 玻 片 ， 切 勿 
用 手 直接 拿 载 玻 片 ， 以 免 造 成 污染 。 用 过 的 载 玻 片 也 应 置 于 消毒 液 中 
浸泡 消毒 ， 然 后 再 洗 洪 。 

8) 工作 结束 ， 收 拾 好 工作 台 上 的 样品 及 器 材 ， 最 后 用 消毒 液 氛 
拭 工 作 台 。 

2. 几 种 重要 微生物 无 菌 操作 

(1) 接种 操作 ”培养 基 经 高 压 灭 菌 后 ， 用 经 过 灭 菌 的 工具 (如 接 
种 针 或 吸管 等 ) 在 无 菌 条 件 下 将 含 菌 材料 〈 如 样品 、 菌 营 或 戎 悬 液 等 ) 
接种 于 培养 基 或 活 的 生物 体 上 ， 这 个 过 程 叫做 无 菌 接种 操作 。 无 菌 接种 
操作 是 微生物 接种 技术 的 关键 。 为 获得 微生物 的 纯 种 培养 ， 要 求 接种 过 
程 中 必须 严格 进行 无 菌 操作 ， 一 般 要求 在 无 苗 室 、 超 净 工 作 台 上 进行 。 
常用 的 接种 工具 有 接种 针 、 接 种 环 、 玻 璃 棒 等 。 灭 菌 方法 如 图 6-1-10 所 
示 。 实 验 室 常用 的 接种 方法 有 斜面 接种 、 液 体 接种 及 穿刺 接种 等 。 


~ 
有 
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图 6-1-10 接种 环 或 灭 菌 针 的 灭 菌 方法 














空气 中 的 杂 菌 在 气流 小 的 情况 下 ， 随 着 灰尘 落下 ， 所 以 接种 时 ， 
打开 培养 四 的 时 间 应 尽量 短 。 用 于 接种 的 器 具 必 须 经 干 热 或 火焰 等 灭 
菌 。 接 种 环 的 火焰 灭 菌 方法 : 通常 将 接种 环 在 火焰 上 充分 烧 红 (接种 
柄 一 边 转 动 一 边 慢 慢 地 来 回 通过 火焰 三 次 )， 冷却， 先 接 触 一 下 培养 
基 ， 待 接种 环 冷却 到 室温 后 ,， 方 可 用 它 来 挑 取 含 菌 材料 或 落体， 迅速 
地 接种 到 新 的 培养 基 上 ， 然 后 将 接种 环 从 柄 部 至 环 端 逐 渐 通 过 火焰 灭 
菌 ， 复 原 。 不 要 直接 烧 接 种 环 ， 以 免 残 留 在 接种 环 上 的 菌 体 爆 溅 而 污 
染 空间 。 平 板 接种 时 ， 通 常 先 把 平板 的 面 倾斜 ， 再 把 培养 下 的 盖 失 
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一 小 部 分 进行 接种 。 在 向 培养 生 内 倒 培 养 基 或 接种 时 ,试管 口 或 瓶 壁 
外 面 不 要 接触 底 严 边 ， 试 管 或 瓶 口 应 倾斜 一 下 在 火焰 上 通过 。 

1) 斜面 接种 

J 准备 工作 : 在 待 接种 的 斜面 试管 上 标明 待 接种 的 菌 种 名 称 、 
株 号 、 日 期 和 接种 者 ; 若 需 贴标签 ， 则 应 贴 在 离 试管 口 1/3 处 。 

@) 点 燃 酒 精 灯 。 

@@) 将 菌 种 试管 和 空白 斜面 试管 用 大 拇指 和 其 余 四 指 握 在 左手 中 ， 
试管 底部 放 在 手掌 内 并 使 中 指 位 于 两 试管 间 ， 和 斜面 向 上 呈 水 平 状 ， 在 
火焰 边 用 右手 松动 试管 塞 以 利于 接种 时 拔 出 。 

(@ 右手 拿 接种 环 ， 通 过 火焰 灼 烧 灭 菌 ， 在 火焰 边 用 右手 的 手掌 边 
缘 和 人 小指、 小 指 和 无 名 指 分 别 夹 持 棉 塞 将 其 取出 ， 并 灼 烧 管 口 。 

@) 将 灭 菌 的 接种 环 什 入 接种 试管 中 ， 先 将 接种 环 接触 试管 内 壁 或 
未 长 菌 的 培养 基 ， 使 接种 环 的 温度 冷却 ， 然 后 挑 取 少 量 菌 苦 。 将 接种 
环 退 出 菌 种 试管 ， 迅 速 伸 人 待 接种 的 斜面 试管 中 ， 用 接种 环 在 斜面 上 
自 试管 底部 向 上 轻 轻 划 波 浪 线 ， 如 图 6-1-11 所 示 。 
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a) b) 9) 





d) 

















图 6-1-11 和 斜面 接种 时 的 无 菌 操 作 示 意图 
a) 接种 灭 菌 b) 开启 棉 塞 c) 管 口 灭 菌 
d) 挑 起 菌 苦 e) 接种 f) 塞 好 棉 塞 
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@ 接种 环 退出 斜面 试管 后 ， 用 火焰 灼 烧 试管 口 ， 在 火焰 边塞 好 试 
管 。 接 种 环 应 逐渐 接近 火焰 再 灼 烧 。 如 果 接 种 环 上 粘 的 菌 体 较 多 时 ， 
则 应 先 将 其 在 火焰 边 烤 干 ， 然 后 再 灼 烧 ， 以 免 未 烧 死 的 菌 体 飞溅 而 污 
染 环境 。 这 在 接种 病原 菌 时 尤为 必要 。 

2) 液体 接种 

@ 接种 环 、 试 管 的 灼 烧 灭 菌 与 斜面 接种 相同 。 

@ 将 沾 有 菌 种 的 接种 环 插入 液体 培养 基 中 轻 轻 搅拌 ， 使 菌 体 分 散 
于 液体 中 。 接 种 后 塞 好 棉 塞 ， 轻 播 培养 基 使 菌 体 均 匀 分 布 ， 以 利于 
生长 。 

从 液体 培养 基 中 接种 到 新 鲜 液 体 培 养 基 中 时 ， 需 用 无 菌 的 移 液 
管 或 滴 管 。 在 火焰 旁 将 移 液 管 伸 入 试管 内 ,吸取 菌 液 ， 转 接 到 待 
接种 的 培养 基 内 ， 塞 好 棉 塞 ， 轻 摇 培 养 基 使 菌 体 均 匀 分 布 ， 以 利 
于 生长 。 

3) 穿刺 接种 : 该 方法 常用 来 接种 厌 氧 菌 、 检 查 细 菌 的 运动 能 力 
或 用 于 保藏 菌 种 。 具 有 运动 能 力 的 细菌 ， 经 穿刺 接种 培养 后 ， 能 沿 着 
穿刺 方向 向 外 运动 生长 ， 故 形成 粗 且 边缘 不 整齐 的 菌 生长 线 ; 不 能 运 
动 的 细菌 仅 能 沿 着 穿刺 线 生 长 ， 形 成 细 而 整齐 的 菌 生 长 线 。 

Q@ 接种 前 的 准备 工作 同 斜 面 接种 。 

@) 灼 烧 接种 针 后 ， 用 接种 针 挑 取 少 量 菌 苦 ， 从 半 固 体 培养 基 的 9 
心 垂 直 刺 入 并 接近 试管 底部 ， 但 不 要 穿 透 ， 然 后 沿 原 穿刺 线路 将 针 退 
出 ， 塞 好 试管 。 

@) 塞 好 棉 塞 ， 灼 烧 接 种 针 。 

3. 常用 的 分 离 纯化 技术 

含有 一 种 以 上 的 微生物 培养 物 称 为 混合 培养 物 。 如 果 在 一 个 菌落 
中 所 有 细胞 均 来 自 于 一 个 亲 代 细胞 ， 那么 这 个 菌落 称 为 纯 培 养 。 在 进 
行 菌 种 鉴定 时 ， 所 用 的 微生物 一 般 要 求 为 纯 的 培养 物 。 得 到 纯 培 养 的 
过 程 称 为 分 离 纯 化 ， 方 法 有 多 种 。 

(1) 倾注 平板 法 “首先 把 微生物 悬 液 通 过 一 系列 稀释 ， 取 一 定 
量 的 稀释 液 与 熔化 好 的 并 且 温 度 保 持 在 40 ~ 50% 的 营养 琼脂 培养 基 
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充分 混合 ， 然 后 把 这 混合 液 倾 注 到 无 菌 的 培养 四 中 ， 待 凝固 之 后 ， 
把 这 个 平板 倒置 在 恒温 箱 中 培养 。 单 一 细胞 经 过 多 次 增殖 后 形成 一 
个 菌落 ， 取 单个 菌落 制 成 悬 液 ， 重 复 上 述 步 又 数 次 ， 便 可 得 到 纯 培 
养 物 ， 如 图 6-1-12 所 示 。 















































将 待 分 离 样品 稀释 液 加 入 灭 菌 的 培 
加 入 无 菌 培养 四 中 养 基 ， 摇 匀 典型 结果 


Ce > 
Ke 
取 0.1mL 或 更 少 菌 用 已 灭 菌 的 刊 司 在 
液 加 入 到 无 菌 固 体 培养 基 表面 涂 布 ， 
培养 基 表 面 使 菌 液 均匀 铺 开 











图 6-1-12 倾注 平板 法 及 涂 布 平板 法 


(2) 涂 布 平 板 法 ”首先 把 微生物 悬 液 进行 适当 的 稀释 ， 取 一 定量 
的 稀释 液 放 在 无 菌 的 已 经 凝固 的 营养 琼脂 平板 上 ， 然 后 用 无 菌 的 玻璃 
刮刀 把 稀释 液 均 匀 地 涂 布 在 培养 基 表 面 上 ， 经 恒温 培养 便 可 以 得 到 单 
个 菌落 。 

(3) 平板 划 线 法 ”最 简单 的 分 离 微生物 的 方法 是 平板 划 线 
法 。 用 无 菌 的 接种 环 取 少许 培养 物 在 平板 上 划 线 。 划 线 的 方法 很 
多 ， 常 见 的 比较 容易 出 现 单个 菌落 的 划 线 方法 有 斜 线 法 、 曲 线 
法 、 方 格 法 、 放 射 法 、 四 格 法 等 。 当 接种 环 在 培养 基 表 面 上 往 后 
移动 时 ， 接 种 环 上 的 菌 液 逐 渐 和 稀释， 最 后 在 所 划 的 线 上 分 散 着 单 
个 细胞 ， 经 培养 ， 每 一 个 细胞 长 成 一 个 菌落 。 平 板 划 线 法 操作 要 
点 如 图 6-1-13 所 示 。 
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7. 灼 烧 接种 环 ， 待 其 
冷却 后 ， 从 第 一 区 域 
划 线 的 末端 开始 往 第 
二 区 域内 划 线 。 重 复 
以 上 操作 , 在 三 、 四、 





1. 将 接种 环 放 在 火焰 
上 灼 烧 ， 直 到 接种 环 ”并 打开 棉 塞 
烧 红 


8. 将 平板 倒置 ， 
放 入 培养 箱 中 
培养 










2. 在 火焰 旁 冷 却 接种 环 
























4. 将 已 冷却 的 接种 环 
伸 入 菌 液 中 ， 蕉 取 一 


5. 将 试管 口 
通过 火焰 ， 
然后 塞 上 棉 塞 

















区 域内 划 线 -注意 
与 第 一 区 |、 a » 一 > 条 平行 线 ， 
刘 交 3 生 区 代用 和 若 上册 盖 。 注 意 不 要 划 破 培养 基 
图 6-1-13 平板 划 线 法 操作 要 点 
=* EE wn = 之 re 
第 二 节 ”检验 器 材 消毒 灭 菌 


一 、 微 生物 检验 器 严 消 毒 灭 菌 方法 


微生物 检验 无 菌 技术 











的 基础 是 检验 所 用 的 培养 基 、 带 胃 、 用 具 等 


都 必须 是 无 菌 的 。 消 毒 灭 菌 技术 也 是 微生物 最 基本 的 试验 技术 之 一 。 


灭 环 
温 灭 


菌 作用 ， 可 进行 
有 毒害 和 致死 作 
消毒 与 灾 菌 和 





陋 


菌 来 杀 死 培养 基 内 和 所 用 器 























借助 于 不 同 的 消毒 和 灭 菌 技术 手段 ， 
境 中 的 微生物 。 这 是 从 事 微 生物 检验 工作 的 基础 。 例 如 ， 通 过 高 
中 的 一 切 微生物 ;借助 紫 外 线 的 杀 
































可 不 同 程度 地 减少 或 完全 杀 

















- 作 室 、 











接种 室 的 空气 消毒 ; 许多 化 学 药剂 对 微生物 


















































用 ， 常 用 作 灭 菌 剂 及 消毒 剂 等 。 
方法 很 多 ， 可 分 为 物理 法 和 化 学 法 两 大 类 。 物 理 法 
包括 加 热 灭 菌 〈 干 热 灭 菌 和 湿热 灭 菌 ) 、 过 滤 除 菌 、 紫 外 线 辐射 灭 菌 








等 。 化 学 法 主要 是 利用 无 机 或 有 机 化 学 药剂 对 试验 用 具 和 其 他 物体 表 
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面 进 行 消毒 与 灭 菌 。 可 根据 微生物 的 特点 、 待 灭 菌 材料 与 试验 目的 和 






































体 的 方法 。 一 般 来 说 ， 玻 璃 器 严 可 用 干 热 灭 菌 ; 培养 基 





























用 高 压 蒸汽 灭 菌 ， 某 些 不 耐 高 温 的 培养 基 如 血清 、 牛 乳 等 可 用 巴 斯 德 








VE = 
衣 梅 半 、 



























































间歇 式 灭 菌 法 或 过 滤 除 菌 法 ; 无 铸 室 和 无 菌 音 等 可 用 紫外 线 





辐射 、 化 学 药剂 喷雾 或 下 蒸 等 方法 灭 菌 。 














1. 消毒 灭 菌 的 几 个 概念 


(1) 灭 菌 ” 它 是 采用 强烈 的 理化 因素 杀 死 物体 表面 及 内 部 所 有 微 
生物 (包括 病原 微生物 和 非 病 原 微生物 ) 繁殖 体 及 芽孢 的 过 程 。 灭 菌 
有 任何 可 存活 的 微生物 营养 体 及 其 芽 和 抱 、 孢 子 ， 即 处 于 
否则 就 是 灭 菌 不 彻底 。 


后 的 物体 不 再 
无 菌 状 态 ， 
(2) 消毒 
























































它 是 用 较为 温和 的 理化 因素 仅 杀 死 物体 表面 或 内 部 一 





部 分 对 人 或 动 植物 有 害 的 病原 微生物 ， 而 对 被 消毒 的 对 象 基本 无 害 的 











措施 。 具 有 消毒 作用 的 药物 称 为 消毒 剂 。 一 般 消毒 剂 在 常用 浓度 下 只 















































对 细菌 的 营养 体 有 效 ， 对 细菌 的 芽 孢 则 无 杀 灭 作用 。 

















(3) 无 菌 ”无 苦 是 指 不 含 活 的 微生物 。 只 有 通过 彻底 灭 菌 ， 才 能 



































达到 无 菌 要 求 。 灭 菌 是 无 菌 的 先决 条 件 ， 无 菌 是 灭 菌 的 后 果 。 食 品 微 
生物 检验 操作 必须 在 无 菌 环境 中 用 无 菌 操作 进行 。 


(4) 防腐 


















































防腐 是 利用 理化 因素 完全 抑制 微生物 的 生长 繁殖 ， 防 











止 食品 、 生 物 制 品 等 霉 变 腐败 的 措施 。 用 于 防腐 的 药物 称 防 腐 剂 。 某 
些 药物 在 低 浓 度 时 为 防腐 剂 ， 在 高 浓度 时 为 消毒 剂 。 低 温 、 干 燥 、 无 


























包括 烘箱 


(1) 


氧 、 高 渗透 月 














内 ， 利 月 











E 等 都 是 常用 的 防腐 措施 。 
2. 干 热 灭 菌 法 
通过 使 用 干 热 空 气 杀 灭 微生物 的 方法 称 为 干 热 灭 菌 法 。 干 热 灭 菌 
热 空气 灭 菌 和 火焰 灼 烧 灭 菌 两 种 方法 。 
烘箱 热 空气 灭 菌 ” 它 是 将 耐 热 待 灭 菌 物品 放 于 鼓 风 干 燥 箱 
热 空气 进行 灭 菌 的 方法 。 由 于 空气 的 传 热 性 和 穿 透 力 不 及 饱 





























和 燕 汽 ，] 











苗 体 在 脱水 的 情况 下 又 不 易 被 热能 杀 死 ， 所 以 烘箱 热 空 




















气 灭 菌 需要 较 高 的 温度 和 较 长 的 时 间 ， 一 般 160% 加 热 2h。 灭 菌 时 间 
可 根据 被 灭 菌 物品 的 体积 进行 适当 调整 。 此 方法 适用 于 对 体积 较 大 的 




















玻璃 融 























、 金 属 句 血 和 其 他 耐 干燥 的 物品 进行 灭 苗 ， 如 培养 下 、 锥 形 












































瓶 、 吸 管 、 烧 杯 、 金 属 用 具 等 。 这 种 方法 的 优点 是 能 使 灭 菌 物品 保持 
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烘箱 热 空气 灭 菌 法 的 基本 操作 步骤 如 下 : 

1) 装 入 待 灭 菌 物品 : 将 包 好 的 待 灭 菌 物品 (如 培养 生 、 试 管 、 
吸管 等 ) 放 入 电 烘 箱 内 ， 
通 。 同 时 ， 灭 菌 物品 也 不 要 与 电 烘 箱 内 壁 的 铁 板 接触 ， 以 防 包装 纸 烤 











焦 起 火 。 





























物品 不 要 摆 放 得 太 挤 ， 以 免 妨 碍 热 空 气流 

















2) 升温 : 接 通 电源 ， 打 开 开 关 ， 打 开 电 烘箱 排 气孔 ， 旋 动 恒温 


调节 融 至 绿灯 亮 ， 让 


温度 逐渐 上 升 。 当 温度 升 至 100% 时 ， 关 闭 电 烘 














箱 排 气 孔 。 在 升温 过 


停止 升温 。 此 时 如 果 还 未 达到 所 需 温 度 ， 则 需 转动 调节 器 使 红 灯 再 


亮 。 如 此 反复 调节 ， 





3) 恒温 ， 当 温度 升 到 160 ~ 170% 时 ， 借 恒温 调节 器 的 自动 控制 


程 中 





4 


直至 





， 如 果 红 灯 熄 灭 ， 绿 灯亮 ， 则 表示 电 烘 箱 内 























达到 所 需 温度 。 








保持 此 温度 2h。 在 干 热 灭 菌 过 程 中 ， 严 防 恒 温 调节 的 自动 控制 失灵 而 


造成 安全 事故 。 











4) 降温 : 切断 


电源 ， 





自然 降温 。 











5) 开 箱 取 物 : 待 电 烘箱 内 的 温度 降 到 70%C 以 下 后 ， 打 开 箱 门 ， 


取出 灭 菌 物品 。 





注意 : 在 电 烘 箱 内 温度 未 降 到 70% 以 前 ， 切 勿 自行 打开 箱 门 ， 以 








防 又 然 降温 而 导致 玻璃 器 





炸 裂 。 

















采用 烘箱 热 空气 灭 菌 


时 要 注意 : 玻璃 器 下 要 先 洗 净 、 干 燥 ， 然 后 





用 纸 正确 包 囊 和 加 塞 ， 而 后 才能 放 人 烘箱 中 灭 菌 ， 以 保证 玻璃 器 严 丈 


























菌 后 不 被 外 界 杂 菌 污 


染 ; 





金属 器 严 要 放 入 华盖 磁盘 或 其 他 耐 热 容器 内 

















进行 灭 菌 ; 升温 或 降温 不 能 过 急 ; 箱 温 不 要 超过 180% ， 以 免 包装 纸 
自燃 ; 箱 内 温度 降 到 60Y 以 下 时 才能 开 箱 取 物 ; 灭 菌 后 的 物品 应 随 用 








随 打开 包装 纸 。 























(2) 火焰 灼 烧 灭 菌 ” 它 是 将 待 灭 菌 物品 在 酒精 灯火 焰 中 灼 烧 ， 以 
杀 死 其 中 的 微生物 的 灭 菌 方法 。 这 是 一 种 最 简便 、 快 捷 的 干 热 灭 菌 方 
法 ， 但 只 适用 于 体积 较 小 的 金属 器 严 或 玻璃 仪器 ， 如 接种 环 、 接 种 针 、 





试管 口 或 玻璃 棒 的 灭 








菌 。 


3. 湿热 灭 菌 法 
湿热 灭 菌 法 是 一 种 用 煮沸 或 饱和 热 蒙 汽 杀 死 微生物 的 方法 。 与 干 
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Ey 


热 灭 廊 
围 比 干 热 灭 菌 法 广 。 
































巴 斯 德 消毒 法 和 者 











(1) 高 压 蒸汽 灭 














ee WA 








灭 菌 法 包括 高 压 蒸汽 灭 菌 





es 
菌 法 


利用 高 压 蒸汽 灭 





菌 锅 内 温度 





水 蒸气 杀 灭 微生物 





方法 称 高 压 


水 蒸气 压力 的 增加 而 升 高 ， 


询 
日 [6 ， 
到 


陋 


统 中 ， 蒸汽 压力 
高 压 蒸汽 丈 
所 差异 。 一 般 灭 




















时 间 为 20 ~30min; 一 些 耐 高 温 : 


温度 为 128Y ， 


67kPa 或 68kPa 的 压力 ， 


温度 





所 使 用 的 
菌 时 ,采用 104kPa 的 压力 ( 温 


温度 为 115C， 灭 





蒸汽 灭 菌 法 。 其 原理 
加 大 压力 是 为 了 提高 水 的 


日 


下: 覆 























也 随 着 增高 ， 从 而 提 
灭 菌 压力 和 时 间 因 被 





高 了 杀 


灭 





芒 





外 


和 























时 间 是 从 达到 要 求 


的 温度 或 压力 时 开始 算 起 。 











向 高 压 蒸汽 灭 
菌 物体 的 含 
灭 





影 
灭 
1) 
排除 灭 
2) 灭 
亡 ; 当 pH 
3) 灭 











4) 加 热 与 散 才 








菌 锅 内 空气 的 排除 程度 。 利 
菌 锅 内 的 残余 空气 。 
菌 对 象 的 pH 值 。 当 pH 值 为 6.0 ~8.0 时 ， 
<6.0 时 ， 最 易 引 起 微生物 死亡 。 

菌 对 象 的 体积 。 在 实验 室内 对 培养 基 
用 常规 的 压力 和 时 间 对 锅 内 大 容 
热 速度 。 在 高 压 蒸汽 灭 
灭 菌 效 果 和 培养 基 成 分 者 


了 会 





2 











压 蒸汽 灭 毁 








高 
1) 
使 水 面 与 三 角 搁 架 相 























At 


已 
已 














3) 加 盖 : 








= 














锅 的 基 


























2) 放置 待 灭 菌 物品 : 
不 要 将 其 装 得 太 挤 ， 以 免 妨 碍 蒸汽 流通 者 
端 均 不 要 与 桶 壁 接触 ， 以 免 冷凝 水 淋 湿 包 


菌 效 果 的 主要 因素 有 : 


se 
菌 量 。 





二 
陋 





效力 。 








度 为 121.3%C ) ， 
容积 大 的 物品 ， 压 力 一 般 为 154kPa， 
时 间 延 长 到 1 ~2h; 在 高 温 下 易 破 坏 的 物质 ， 可 采用 
菌 时 间 为 35min 左右 。 灭 


菌 法 、 


菌 法 的 使 用 范 
法 、 间 砍 灭 





高 于 100% 
K 的 沸点 随 着 
点 。 在 密闭 系 





的 


的 物品 不 同 而 有 
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灭 菌 
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困 























j 高 压 蒸汽 灭 菌 时 ， 


必须 彻底 


微生物 较 不 易 死 








量 培 养 基 进行 灭 菌 








产生 影响 。 


本 操作 步 又 如 下 : 
加 水 : 先 将 内 层 灭 
为 宜 。 


= 














菌 桶 取出 ， 再 向 外 














放 





回 灭 菌 桶 ， 

















a 


进行 灭 
轩 。 
菌 时 ， 预 热 、 散 热 的 速度 对 





『 影 响 灭 


i 
陋 











槽 内 ， 再 以 两 两 对 称 的 方式 同时 旋 








盖 上 锅 盖 ， 并 将 盖 上 的 排 气 软 管 所 
紧 相 对 的 两 个 螺栓 ， 使 螺栓 松 








和 人 内 





效果 。 














菌 时 ， 要 防止 


锅 内 加 入 适量 的 水 ， 


并 装 入 待 灭 菌 物品 。 注 意 ， 
锥 形 瓶 与 试 
口 的 纸 而 透 入 棉 塞 。 

层 灭 菌 桶 的 排 


紧 
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一 致 ， 避 免 漏 气 。 
4) 加 热 灭 菌 : 用 
以 排除 锅 内 的 冷 空气 。 























电炉 或 煤气 加 热 ， 同 时 打开 排 气 阅 ， 使 水 沸腾 ， 
待 冷 空气 完全 排 尽 后 ， 关 上 排 气 阅 ， 让 锅 内 的 











温度 随 着 蒸汽 压力 增加 而 逐渐 上 升 。 当 锅 内 压力 升 到 所 需 压 力 时 ， 控 





制 热源 ， 维 持 压力 至 所 需 时 间 。 








5) 降温 取 物 : 在 灭 菌 所 需 时 间 到 了 以 后 ， 切 断 电 源 或 关闭 煤气 ， 
让 灭 菌 锅 内 的 温度 自然 下 降 ， 当 压力 表 的 压力 降 至 0MPa 时 ， 打 开 排 






































气 阅 ， 旋 松 螺 栓 ， 扩 





盖子 ， 取 出 灭 菌 物品 。 如 果 压 力 未 降 到 0MPa， 
































则 打开 排 气 阀 时 ， 锅 内 压力 就 会 突然 下 降 ， 使 容器 内 的 培养 基 由 于 内 
外 压力 不 平衡 而 冲 出 烧瓶 口 或 试管 口 ， 造 成 棉 塞 沾染 培养 基 而 被 污染 。 
6) 无 菌 检查 : 将 取出 的 灭 菌 培养 基 放 入 37% 的 恒温 箱 内 培养 











24h， 经 检查 无 杂 菌 生长 ， 即 可 待 用 。 



































使 用 高 压 落 汽 灭 菌 锅 时 需 注 意 : 锅 内 的 水 必须 是 蒸馏 水 或 纯化 

















水 ; 锅 盖 螺母 必须 对 称 拧紧 ; 一 定 要 在 放 气 阀 出 大 量 蒸汽 时 再 关闭 














当 灭 菌 结束 时 ， 必 须 等 压力 表 归 零 后 再 打开 ; 炎 菌 锅 超过 最 大 奉 受 用 
力 后 ， 放 气 立 会 自动 弹 开 ， 此 时 锅 内 物品 不 能 保证 灭 菌 完全 ， 需 重 彰 











灭 菌 。 
(2) 间 砍 灭 菌 法 






































i FT ve 























间 砍 灭 苦 法 是 利用 常 压 蒸汽 反复 几 次 进行 灭 戎 














的 方法 。 该 方法 主要 用 于 一 些 不 宜 进行 高 压 灭 菌 的 培养 基 的 灭 菌 ， 如 


糖 类 、 明 胶 、 牛 奶 等 。 



































此 方法 是 在 常 压 下 加 热 到 100%C ， 维 持 30 ~ 








60min， 以 杀 死 微生物 营养 体 ， 冷却 后 ， 于 适宜 温度 (37% ) 下 培养 1 














天 ,次 日 再 用 同样 的 方法 灭 菌 ， 如 此 反复 3 次 ， 即 可 达到 灭 菌 的 目的 。 

















适 温 培 养 的 目的 是 诱导 未 死亡 的 芽孢 萌发 成 抗 热 性 差 的 营养 体 ， 便 于 
在 下 次 灭 菌 时 将 其 杀 灭 。 其 缺点 是 操作 麻烦 ， 时 间 长 。 

(3) 巴 斯 德 消毒 法 “” 某 些 物质 (如 牛奶 、 啤 酒 、 果 酒 和 酱油 等 ) 
的 营养 成 分 在 高 温 下 易 被 破坏 ， 因 此 巴 斯 德 首先 提出 将 液体 物质 在 较 











低 的 温度 下 进行 消毒 ， 





















































这 样 既 可 杀 死 液体 中 致 病菌 的 营养 体 ， 又 不 破 








坏 液体 物质 中 原 有 的 营养 成 分 。 典 型 的 温度 时 间 组 合 有 两 种 : 63%C 











30min; 72% 1$s。 巴 





斯 德 消毒 法 在 食品 工业 上 常 被 采用 。 




















(4) 煮沸 消毒 法 





直接 将 要 消毒 的 物品 放 和 人 清水 中 ， 煮 沸 15min， 

















即 可 杀 死 细菌 的 部 分 营养 体 和 部 分 芽孢 。 若 在 清水 中 加 入 适量 碳酸 钠 
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或 2% (质量 分 数 ) 的 茶 酚 ， 则 效果 更 好 。 此 方法 适用 于 注射 器 、 毛 
巾 及 解剖 用 具 的 消毒 。 

4. 紫外 线 杀菌 法 

紫外 线 是 一 种 短波 光 ， 大 剂量 为 杀菌 剂 ， 小 剂量 为 诱 变 剂 。 它 的 
杀菌 作用 基于 紫外 线 引起 核酸 形成 胸腺 喀 喧 二 聚 体 ， 从 而 干扰 核酸 的 
复制 。 此 外 ， 紫 外 线 还 可 使 空气 中 的 氧 变 为 臭 气 ， 而 臭氧 不 稳定 ， 易 
分 解 ， 放 出 氧化 能 力 强 的 新 生态 氧 [0] ， 具 有 杀菌 作用 。 紫 外 线 的 杀 
菌 效 果 与 波长 有 关 ， 波 长 约 为 260nm 的 紫外 线 杀 菌 力 最 强 。 

紫外 线 是 接种 室 、 培 养 室 和 手术 室 进行 空气 灭 菌 的 常用 工具 。 市 
售 紫 外 光 灯 有 30W、20W 和 15W 等 多 种 规格 。 灭 菌 常 选用 30W 的 紫 
外 光 灯 ， 菌 种 诱 变 多 选用 15W 的 紫外 光 灯 。 紫 外 光 灯 的 有 效 作用 距离 
为 1.5 ~2.0m， 以 1m 内 效果 为 最 好 。 使 用 前 应 搞 好 被 照射 区 域 的 卫 
生 ， 照 射 30min 即 可 。 紫 外 光 灯 的 杀菌 效果 会 随 着 照射 时 间 的 延长 而 
降低 ， 应 适时 更 换 。 紫 外 光 灯 照射 不 久 空气 中 就 会 产生 臭氧 ， 可 根据 
臭氧 产生 的 速度 和 强 弱 ， 粗 略 判断 灯 管 的 质量 。 有 些 经 照射 后 受 损害 
的 菌 体 再 暴露 于 可 见 光 中 时 ， 会 发 生 光 复活 现象 。 为 了 避免 光复 活 现 
象 出 现 ， 杀 菌 后 应 在 黑暗 中 保持 30min。 紫 外 线 对 真菌 作用 的 效果 较 
差 ， 使 用 时 应 配合 其 他 消毒 灭 菌 方法 。 

紫外 线 的 穿 透 力 很 弱 ， 一 薄 层 玻璃 或 水 都 能 将 其 大 部 分 过 滤 掉 。 
因此 ， 紫 外 线 只 能 用 于 物体 表面 消毒 或 空气 炙 菌 ， 如 对 灭 菌 室 的 灭 菌 
和 一 些 不 能 用 热 或 化 学 物质 灭 菌 的 器 械 的 灭 菌 。 紫 外 线 对 人 的 皮肤 、 
腿 黏 膜 及 视神经 有 损伤 作用 ， 应 避免 直 视 灯 管 和 在 紫外 线 照 射 下 工作 。 

5. 过 滤 除 菌 法 

过 滤 除 菌 法 是 指使 含 菌 的 液体 或 气体 通过 一 个 称 为 细菌 滤器 的 装 
置 ， 使 杂 菌 受到 机 械 的 阻力 作用 而 留 在 滤器 或 滤 板 上 ， 从 而 达到 去 除 
杂 菌 的 目的 。 凡 不 能 耐 受 高 温 或 化 学 药物 灭 菌 的 药 液 、 毒 素 、 血 液 等 ， 
都 可 采用 过 滤 除 菌 法 灭 菌 。 

二 、 操 作 环 境 无 菌 要 求 及 消毒 方法 

1. 无 菌 室 

无 菌 室 通过 空气 的 净化 和 空间 的 消毒 ， 可 为 微生物 检验 提供 一 个 
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相对 无 菌 的 工作 环境 。 在 微生物 检验 中 ， 要 求 严 格 的 操作 要 在 无 菌 室 
内 再 结合 使 用 超 净 工作 台 。 

无 菌 室 一 般 是 在 微生物 实验 室内 专 有 尽 一 个 小 房间 ， 面 积 不 宜 过 
大 , 4~5m 即 可 ， 高 度 为 2. Sm 左右 。 无 菌 室外 要 设 一 个 缓冲 间 。 绥 
冲 间 的 门 和 无 菌 室 的 门 不 要 朝向 同一 方向 ， 以 免 气流 带 进 杂 菌 。 无 菌 
室 和 缓冲 间 都 必须 密闭 ， 室 内 装备 的 换 气 设 备 必 须 有 空气 过 滤 装 置 。 
无 菌 室内 的 地 面 、 墙 壁 必须 平整 ,不易 藏 污 纳 垢 ， 便 于 清洗 。 无 菌 操 
作 间 的 洁净 度 应 达到 10000 级 ， 室 内 温度 保持 在 20 ~24%C ， 湿 度 保持 
在 45% ~60% 。 超 净 工 作 台 的 洁净 度 应 达到 100 级 。 无 菌 室 和 缓冲 间 
都 应 装 有 紫外 光 灯 ， 无 菌 室 的 紫外 光 灯 应 距离 工作 台面 1m。 

(1) 无 菌 室 使 用 要 求 

1) 工作 人 员 进 入 无 菌 室 前 ， 必 须 用 肥皂 或 消毒 液 洗手 消毒 ， 然 
后 在 缓冲 间 内 更 换 专 用 〈( 灭 过 菌 ) 的 工作 服 、 土 、 帽 子 、 口 温和 手套 
(或 用 体积 分 数 为 70% 的 乙醇 再 次 擦拭 双手 ) ， 方 可 进入 无 菌 室 进行 
操作 。 

2) 无 菌 室 应 定期 用 适宜 的 消毒 液 灭 菌 清洁 ， 以 保证 无 菌 室 的 滞 
净 度 符合 要 求 。 无 菌 室 应 备 有 工作 浓度 的 消毒 液 ， 如 体积 分 数 为 5% 
的 甲 酚 溶液 、 体 积分 数 为 70% 的 酒精 和 质量 分 数 为 0. 1% 的 新 洁 尔 灭 
( 茶 扎 氯 铵 ) 溶液 等 。 

3) 在 无 菌 间 内 处 理 和 接种 食品 标本 时 ， 不 得 随意 出 入 ， 若 需要 
传递 物品 ， 则 可 通过 传递 窗 传 递 。 

4) 在 样品 及 无 菌 物 打 开 后 ， 操 作者 在 操作 时 应 与 样品 及 无 菌 物 
保持 一 定 距 离 ; 未 经 消毒 的 物品 及 手 绝对 不 可 直接 接触 样品 及 无 菌 物 
品 ; 样品 及 无 菌 物 不 可 在 空气 中 暴露 过 久 ， 操 作 要 正确 ; 取样 时 必须 
用 无 菌 工具 (如 儿 子 、 勺 子 ) 等 ， 手 臂 不 可 从 样品 及 无 菌 物 面 上 横 
过 ; 从 无 菌 容器 中 或 样品 中 取出 的 物品 虽 未 被 污染 ， 但 也 不 可 放 回 原 
处 ; 瓶 口 、 袋 口 开 启 前 用 体积 分 数 为 75% 的 酒精 棉 球 反复 擦拭 至 少 三 
遍 ( 瓶 口 由 中 央 到 边沿 ， 袋 口 由 上 至 下 擦拭 ) 。 

5) 禁止 在 无 菌 室内 谈 笑 ， 尽 量 少 走动 。 

6) 定期 作 实验 室 沉降 菌 计数 ， 以 检查 无 菌 室内 微生物 的 生长 繁 
殖 动态 。 检 查 空气 含 菌 量 的 方法 通常 为 : 将 营养 琼脂 平板 Smin 开 盖 暴 
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露 后 原 位 盖 好 ， 于 30 ~ 32% 恒温 培养 2 天 ， 菌 落 数 不 超过 3 个 。 


NI 











(2) 无 菌 室 的 


毒 要 求 





1) 紫外 线 杀 菌 。 每 次 开 紫 外 光 灯 20 ~30min， 就 能 达到 空间 杀 














的 目的 。 在 使 用 无 菌 室 前 必须 打开 无 菌 室 的 紫外 光 灯 辐 照 灭 
清理 无 菌 室 ， 再 用 紫外 光 灯 辐 照 灭 苦 30min。 
一 般 每 平方 米 需 体积 分 
8mL， 进 行 盔 蒸 。 使 用 时 ， 先 密闭 门 
好 的 高 锰 酸 钊 ， 人 员 随 之 离开 接种 








以 上 。 操 作 完 毕 ， 应 及 

2) 甲醛 和 高 锰 酸 钾 混 合 得 莱 
的 甲醛 10mL、 高 锰 酸 钾 
醛 溶液 盛 和 人 容 需 中 ， 然 后 倒 
室 ， 关 紧 

3) 化 学 消毒 剂 喷雾 。 根 据 无 菌 
菌 种 类 ， 可 采用 不 同 的 化 学 消毒 剂 。 丸 
为 3% ~5% 的 葵 酚 溶液 
可 采用 甲醛 和 乳酸 交替 更 蒸 。 

2. 超 净 工作 人 台 

超 
验 免 受 外 部 环境 的 影响 
染 并 保护 操作 者 。 与 简陋 的 无 菌 凋 相 4 
自由 活动 ， 容 易 达 到 操作 区 和 
作 原 理 为 : 通过 风机 将 空气 
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任何 地 方 以 及 安全 性 
吸入 预 过 滤器 ， 经 由 静 压 箱 进入 高 效 过 滤 


室 的 净化 情况 和 
较 多 ， 则 先 


Ee 


[0 果 短 茵 

















菌 
菌 30min 








数 为 40% 
窗 ， 将 甲 





过 三 
空气 


中 含有 的 杂 
用 质量 分 数 


j 质 量 














工作 人 台 是 为 实验 室 工 作 提供 无 菌 操作 环境 的 设施 ， 以 保护 试 
， 同 时 为 外 部 环境 提供 某 些 程度 的 保护 以 防 污 











上 ， 超 # 














器 过 滤 ， 将 过 滤 后 的 空气 以 垂直 或 水 了 


达到 百 级 洁净 度 ， 保 证 生产 对 环境 洁净 度 的 要 求 。 工 作 人 员 就 在 这 样 
条 件 下 操作 ， 保 证 无 菌 材料 在 转移 接种 过 程 中 不 受 污染 。 




















的 无 菌 
(1) 超 净 工作 台 的 使 用 
1) 安放 点 的 选择 


中 最 好 将 其 置 于 一 间 有 空气 消毒 设施 的 无 





工作 台 具 有 人 允许 操作 者 


较 高 等 优点 。 其 工 








气流 的 状态 送出 ， 使 操作 区 域 


-HH 


了 







































































室内 ， 如 果 条 件 不 具 


























备 ， 则 应 将 其 安放 于 人 员 走 动 少 、 较 清洁 的 房间 中 。 

@) 调整 各 脚 的 高 度 ， 以 保证 稳妥 和 操作 面 水 平 。 超 净 工 作 台 应 采 
用 一 条 专门 电路 供电 ， 以 避免 电路 过 载 而 造成 空气 流速 的 改变 。 

2) 使 用 前 的 检查 


Qa 接 通 超 净 工作 台 的 电源 。 
@) 旋 开 风机 

















关 ， 使 风机 开始 正常 运转 ， 这 时 


应 检 
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出 风 面 是 否 有 风 送 出 。 




















@) 检查 照明 及 紫外 设备 能 否 正 常 运行 ， 若 不 能 正常 运行 ， 则 通知 








工程 部 检验 。 








@ 在 工作 前 必须 对 超 ; 


























工作 人 台 四 周 环境 及 空气 进行 超 净 处 理 ， 认 
真 进行 清洁 工作 ， 并 采用 紫外 线 灭 菌 法 进行 灭 菌 处 理 。 








































































































@) 净化 工作 区 内 严禁 存放 不 必要 的 物品 ， 以 保证 洁净 气流 活动 不 
受 干扰 。 

3) 使 用 

Qa 在 使 用 超 净 工作 台 前 ， 先 用 清洁 液 浸泡 的 纱布 擦拭 台面 ， 然 后 
用 消毒 剂 擦拭 消毒 。 

@) 接 通 电源 ， 提 前 50min 打开 紫外 光 灯 照射 消毒 ， 处 理 净化 工作 
区 内 工作 台 表面 上 积累 的 微生物 ，30min 后 ， 关 闭 紫 外 光 灯 ， 开 启 送 
风机 。 

@) 超 净 工作 台面 上 不 要 存放 不 必要 的 物品 ， 以 保证 工作 区 内 的 洁 
净 气 流 不 受 干 扰 。 

@ 操作 结束 后 ， 清 理工 作 台 面 ， 收 集 各 废弃 物 ， 封 闭 风机 及 照明 














开关 ， 用 清洁 剂 及 消毒 剂 擦拭 消毒 。 





(3) 最 后 开启 工作 台 紫 外 光 灯 ， 照 射 消毒 30min 后 关闭 ， 切 断 


























电源 。 

















@) 按时 














用 风速 计 丈 量 工 作 区 的 风速 ， 若 不 符合 技术 标准 ， 则 应 调 


























节 调 压 絮 手柄 ， 改变 风 机 输 进 


外 奈 ， 使 超 净 工作 台 处 于 最 佳 状 况 。 





Q@ 每 月 进行 一 次 维护 检查 ， 并 填写 维护 记录 。 





4) 清洁 
Qa 每 次 使 
记录 。 




















@) 取样 结束 后 ， 先 用 毛 刷 刷 除 洁 # 
看 上 的 污 迹 、 污 拆 ， 目 测 应 无 清洗 











@) 用 细软 布 擦拭 超 净 工作 台 表 
剂 残留 ， 最 后 用 清洁 的 布 擦 干 






































j 完 毕 ， 立 即 清洁 仪器 ， 悬 挂 标识 ， 并 填写 仪器 使 用 














工作 区 的 杂 物 和 译 尘 。 























( 要 经 常用 纱布 芯 上 酒精 将 紫外 光 灯 表面 擦 干净 ， 保 持 表 面 清 


洁 ， 否 则 会 影响 杀菌 能 力 。 








@ 效果 评价 : 设备 内 外 表面 应 该 光亮 整洁 ， 没 有 污 迹 。 
(2) 超 净 工作 台 的 使 用 注意 事项 
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1) 超 净 工作 台 是 一 台 较 精密 的 
先 要 保持 


和 维护 是 非常 重要 的 。 首 
气 既 会 使 材料 锈蚀 ， 也 








八 旦 乡 
会 影 




















Ee 


至 














电气 设备 ， 对 其 进行 经 常 性 的 保养 
内 的 干燥 和 清洁 ， 因 为 潮湿 的 空 
响 电气 电 路 的 正常 工作 ， 另 外 潮湿 的 空 








气 还 利于 细菌 、 霉 菌 的 生长 。 清 洁 的 环境 还 可 延长 滤 板 的 使 用 寿命 。 











2) 在 使 用 超 净 
几 照 射 不 到 的 地 方 
气 中 的 氧 分 子 缔 合 
外 线 没有 直接 ! 

















臭 


















































培养 箱 中 ] 





工作 台 以 前 应 开 紫外 光 灯 15min 以 上 照射 灭 菌 ， 但 
仍 会 有 细菌 。 紫 外 光 灯 开启 较 长 时 
氧 分 子 。 这 种 气体 有 很 强 的 杀 
轨 射 到 的 角落 产生 灭 菌 效果 。 由 于 奥 氧 有 碍 健康 ， 在 进 
入 操作 之 前 应 先 关 掉 紫 外 光 灯 ， 十 几 分 钟 后 即 可 入 内 。 

3) 新 购买 的 和 入 置 未 用 的 超 净 工作 台 除 用 紫外 光 灯 等 
最 好 能 进行 球 燕 处 理 ， 然 后 在 机 噩 处 于 工作 状态 
及 中 心 位 置 各 放 一 个 打开 的 营养 琼脂 平板 ，2h 后 


间 后 ， 可 激发 空 
作用 ， 可 以 对 紫 


外 


陋 

















照射 外 ， 
时 ， 在 操作 区 的 四 角 
盖 上 盖 并 置 于 37%C 的 








音 养 24h， 计 算出 菌落 数 。 平 均 每 











期 未 使 用 的 超 交 





0.5 个 。 对 于 新 安装 的 或 长 
和 周围 环境 先 用 超 静 真空 吸 
采用 药物 灭 菌 法 或 紫外 线 灭 





























尘 器 或 











个 平 














菌 法 进行 灭 菌 


不 

















日 


处 理 





O 





-JI 
的 菌落 数 必 须 少 于 

















[ 作 人 台 ， 使 用 前 必须 对 其 
j 不 产生 纤维 上 














工具 进行 清洁 ， 青 
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由 于 各 种 细 











不 








具有 不 同 的 酶 系统 ， 所 以 它们 能 利 





醇 及 各 种 含 氮 物 质 等 ) 不 同 





， 或 虽 利 





相同 的 底 物 ， 但 产生 的 代谢 产物 

















] 的 底 物 (如 糖 、 








却 不 相同 。 因 此 ， 可 利用 各 种 生理 生化 反应 来 鉴别 不 同 的 细菌 。 微 生物 














生理 生化 反应 常用 来 鉴别 








些 在 形态 和 











一 、 糖 或 醇 类 发 酵 试验 


(1) 试验 原理 


不 同 的 微生物 分 解 时 利 

















其 他 方面 不 易 区 别 的 微生物 。 








j 糖 类 的 能 力 有 很 大 差 


异 ， 或 能 利用 或 不 能 利用 。 能 利用 者 ， 或 产 气 或 不 产 气 。 可 用 指示 剂 


及 发 酵 管 进行 检验 。 
(2) 试验 方法 
许 ， 接 种 于 发 醇 液 

















将 为 半 固 





木 培养 基 管 ， 


若 为 半 因 














以 无 菌 操 作 ， 用 接种 针 或 接种 环 移 取 纯 培养 物 少 
体 培 养 基 ， 则 用 接种 针 作 穿 
刺 接种 ， 接 种 后 ， 置 于 36% + 上 1.0% 培养 ， 每 天 观察 ， 检 视 培 养 基 颜 
色 有 无 改变 〈 产 酸 ) 、 小 倒 管 中 有 无 气泡 ， 微 小 气泡 即 为 产 气 阳性 ; 
体 培养 基 ， 则 检视 沿 穿刺 线 和 管 壁 及 管 底 有 无 微小 气泡 ， 有 
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时 还 可 看 出 接种 菌 有 无 动力 ， 有 动力 时 培养 物 可 旦 弥散 生长 。 

本 试验 主要 是 检查 细菌 对 各 种 糖 、 醇 和 糖苷 等 的 发 酵 能 力 ， 从 而 
进行 各 种 细菌 的 鉴别 。 因 此 每 次 试 
验 ， 常 需 同时 接种 多 管 。 一 般 常 用 
的 指示 剂 为 酚 红 、 省 甲 酚 紫 、 省 百 
里 蓝 等 。 有 些 细菌 分 解 某 些 糖 ( 醇 、 
苷 ) 时 产 酸 产 气 ， 培 养 基 由 蓝 变 黄 
(指示 剂 谢 麻 香 草 酚 蓝 遇 酸 变 黄 的 结 
果 ) ， 并 有 气泡 ;有 些 产 酸 ， 仅 培养 
基 变 黄 ; 有 些 不 分 解 糖 类 ， 培养 基 
仍 为 蓝 色 ， 如 图 6-3-1 所 示 。 图 6-3-1 糖 类 发 醇 试验 

二 、 尿 素 酶 试验 

(1) 试验 原理 ”有 些 细菌 能 产生 尿素 酶 ， 将 尿素 分 解 ， 产 生 2 个 
分 子 的 氟 ， 使 培养 基 变 为 碱 性 ， 酚 红 呈 粉红 色 。 尿 素 酶 不 是 诱导 酶 ， 
因为 不 论 底 物 尿素 是 否 存在 ,细菌 均 能 合成 此 酶 。 其 活性 最 适宜 的 pH 
值 为 7.0。 

(2) 试验 方法 ” 挑 取 大 量 18 ~ 24h 待 试 
菌 培养 物 接 种 于 3 支 液体 培养 基 管 中 ， 摇 
匀 ， 于 36%C + 上 1% 培养 分 别 10min 、60min 和 
120min， 观 察 结 果 ; 或 涂 布 并 穿刺 接种 于 琼 
脂 和 斜面 ,不 要 到 达 底 部 ， 留 底部 作 变 色 对 
照 ， 分 别 培养 2hn、4h 和 24h， 观 察 结 果 。 若 
为 阴性 则 应 继续 培养 至 4 天 ， 作 最 终 判 定 ， 
变 为 粉红 色 为 阳性 ， 如 图 6-3-2 所 示 。 

三 、 甲 基 红 (MR) 试验 

(1) 试验 原理 ” 肠 杆 菌 科 各 菌 属 都 能 发 酵 葡 萄 糖 ， 在 分 解 葡萄 糖 
的 过 程 中 产生 丙酮 酸 ， 在 进一步 分 解 时 ， 由 于 糖 代谢 的 途径 不 同 ， 可 
产生 乳酸 、 正 珀 酸 、 乙 酸 和 甲酸 等 大 量 酸性 产物 ， 可 使 培养 基 的 pH 
值 下 降 至 4.5 以 下 ,使 甲 基 红 指 示 剂 变 红 。 

(2) 试验 方法 ” 挑 取 少 许 新 的 待 试 纯 培 养 物 ， 接 种 于 MR-VP 生 
化 鉴定 管 ， 于 36% +1C 或 30%C (以 30%C 为 好 ) 培养 3~5 天 ， 从 第 



















































































图 6-3-2 尿素 酶 试验 
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二 天 起 ， 每 日 取 培 养 液 lmL， 加 甲 基 红 指示 剂 1~2 滴 ， 呈 鲜红 色 为 
阳性 ， 呈 淡 红 色 为 弱 阳 性 ， 黄 色 为 阴性 。 若 发 现 呈 阳性 或 至 第 5 天 
仍 为 阴性 ， 即 可 判定 结果 ， 如 
图 6-3-3 所 示 。 甲 基 红 为 酸性 指 
示 剂 ，pH 值 范围 为 4.4 ~6.0， 
其 pK 值 为 5.0。 故 pH <5.0 
时 ， 随 着 酸度 的 增 大 而 黄色 增 
强 , 在 pH >5.0 时 ， 随 着 碱 度 
的 增 大 而 黄色 增强 ,在 pH = 
5.0 或 上 下 接近 时 ， 可 能 变 图 633 甲 基 红 试验 
不 够 明显 ， 此 时 应 延长 培养 时 间 ， 重 复试 验 。 

四 、 乙 酰 甲 基 醇 (V-P) 试验 

(1) 试验 原理 ” 某 些 细菌 在 和 葡萄糖 蛋 白 肛 水 培养 基 中 能 分 解 葡萄 
糖 产 生 丙酮 酸 ， 丙 酮 酸 缩合 ， 脱 羧 成 乙酰 甲 基 甲 醇 ， 后 者 在 强 碱 环境 
下 ， 被 空气 中 的 氧 氧化 为 二 乙酰 ， 二 乙酰 与 蛋白 肛 中 的 股 基 生成 红色 
化 合 物 ， 称 为 V-P( + ) 反应 。 

(2) 试验 方法 

1) 0'Meara 氏 法 : 将 试验 菌 接种 于 通用 培养 基 ， 于 36% + 上 1%C 培 
养 48h，1mL 培养 液 加 lmL 0'Meara 试剂 [加 有 0.3% (质量 分 数 ) 肌 
酸 或 肌 酸 栈 的 质量 分 数 为 40% 的 氧 氧 化 钠 水 溶液 ]， 摇 动 试 管 1 ~ 
2min， 静 置 于 室温 或 36% +1% 恒温 箱 中 ， 若 4h 内 不 呈现 伊 红 ， 即 判 
定 为 阴性 。 也 有 主张 在 48 ~50% 水浴 中 放置 2h 后 判定 结果 的 。 

2) Baritt 氏 法 : 将 试验 菌 接种 于 通用 培养 基 ， 于 36% + 上 1%C 培养 
4 天 ， 向 2.5mL 培养 液 中 先 加 入 5%C 的 a- 蔡 酚 纯 酒精 溶液 0.6mL， 再 
加 质量 分 数 为 40% 的 氧 氧 化 钾 水 溶液 0.2mL， 摇 动 2 ~5min， 阳 性 菌 
和 常 立即 呈现 红 色 ， 若 无 红色 出 现 ， 则 静 置 于 室温 或 36%C +1%C 的 恒温 
箱 中 ， 若 2h 内 仍 不 显现 红色 ， 则 可 判定 为 阴性 。 

3) 快速 法 : 将 质量 分 数 为 0. 5% 的 肌 酸 溶液 2 滴 放 于 小 试管 中 ， 
挑 取 1 接种 环 产 酸 反应 的 三 糖 铁 琼 脂 斜 面 培养 物 ， 乳 化 接种 于 其 中 ， 
加 入 质量 分 数 为 5% 的 a- 茜 酚 3 滴 和 质量 分 数 为 40% 的 氧 氧化 钠 水 洲 
液 2 滴 ， 振 动 后 放置 5min， 判定 结果 。 不 产 酸 的 培养 物 不 能 使 用 。 
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适 温 培养 2、5、7 天 后 观察 ， 在 有 碳水 化 合 物 的 培养 基 中 的 生长 
量 明 显 超过 空白 培养 基 中 生长 量 的 为 阳性 ， 否 则 为 阴性 。 车 两 种 培养 
基 上 的 生长 情况 差别 不 明显 ， 则 在 同一 培养 基 上 连续 移 种 3 次 ， 若 差 
别 仍 不 明显 ， 则 判定 为 阴性 。 

五 、 欧 基质 试验 

(1) 试验 原理 ” 某 些 细菌 能 分 解 蛋白 肛 中 的 色 氮 酸 ， 生 成 叫 吹 。 
果品 的 存在 可 用 显 色 反应 表现 出 来 。 蚂 唆 与 对 二 甲 基 毛 基 葵 醛 结合 ， 
形成 玫瑰 叫 唆 ， 为 红色 化 合 物 。 

(2) 试验 方法 “将 少量 待 试 纯 培 养 物 接种 于 试验 培养 基 管 中 ， 于 
36% +1% 培 养 24h 时 后 ， 取 约 2mL 培养 液 ， 加 入 Kovacs 氏 试 剂 2 滴 
或 3 滴 ， 轻 摇 试 管 ， 若 呈 红 色 ， 则 为 
阳性 ; 或 先 加 少量 乙醚 或 二 甲 茶 ， 摇 
动 试管 以 提取 和 浓缩 靛 基质 ， 待 其 浮 
于 培养 液 表 面 后 ， 再 沿 试管 壁 缓 缓 加 
入 Kovacs 氏 试 剂 数 滴 ， 若 接触 面 呈 
红色 ， 则 为 阳性 ， 如 图 6-3-4 所 示 。 
试验 证 明 ， 静 基质 试剂 可 与 17 种 不 
的 靛 基 质 化 合 物 作用 而 产生 阳性 反 、 
应 。 若 先 用 二 甲 共 或 乙醚 等 进行 所 。 因 图 能 基 厌 试验 
取 ， 再 加 试剂 ， 则 只 有 区 基质 或 $- 甲 基 靛 基质 在 溶剂 中 呈现 红色 ， 结 
果 更 为 可 靠 。 

六 、 硫 化 氨 试 验 

(1) 试验 原理 ”有 些 细菌 可 分 解 培养 基 中 的 含 硫 氨 基 酸 或 含 硫化 
合 物 ， 产 生 硫化 氧气 体 ， 硫 化 氧 遇 铅 盐 或 低 铁 盐 可 生成 黑色 沉淀 物 。 

(2) 试验 方法 “在 含有 硫 代 硫 酸 钠 等 指示 剂 的 培养 基 中 ， 将 待 试 
菌 沿 管 壁 穿刺 接种 ， 于 36% + 1%C 培养 24 ~28h， 培 养 基 呈 黑色 为 阳 
性 。 若 为 阴性 ， 则 应 继续 培养 至 6 天 。 也 可 用 乙酸 铬 纸 条 法 : 将 待 试 菌 
接种 于 一 般 营养 肉 汤 ， 青 将 乙酸 铅 纸 条 悬挂 于 培养 基 上 空 ， 以 不 被 溅 湿 
为 适度 ， 用 管 塞 压 住 ， 于 36% +1C 培 养 1~6 天 ， 纸 条 变 黑 为 阳性 。 

七 、 三 糖 铁 (TSI) 琼脂 试验 

本 试验 可 同时 观察 乳糖 或 巷 糖 发 酵 产 酸 或 产 酸 产 气 ( 变 黄 ) 和 产 
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生 硫化 氨 〈 变 黑 ) 。 
(1) 试验 原理 ”葡萄糖 被 分 
可 使 斜面 先 变 黄 ， 但 因 量 少 ， 生 


量 酸 因 接 触 空气 而 氧化 ， 加 之 细菌 利用 
培养 基 中 含 氮 物质 生成 碱 性 产物 ， 
斜面 后 来 义 变 红 ， 底 部 由 于 是 在 大 氧 状 
态 下 ， 酸 类 不 被 氧化 ， 所 以 仍 保持 黄 








色 ， 如 图 6-3-5 所 示 。 


(2) 试验 方法 ， 以 接种 针 挑 取 待 试 “生生 
菌 的 可 疑 菌落 或 纯 培养 物 ， 穿 刺 接种 并 图 635 

















解 产 酸 


成 的 少 


故 使 





八 、 柠 檬 酸 盐 或 两 酸 盐 的 利用 
某 些 细菌 能 将 柠檬 酸 盐 或 两 酸 盐 作 为 碳 源 ， 将 磷酸 胶 作为 氮 源 ， 将 








三 糖 铁 琼脂 试验 
涂 布 于 斜面 ， 于 36% +1% 培养 18 ~24h， 观 察 结 果 。 








柠檬 酸 分 解 为 二 氧化 碳 ， 则 培养 基 中 由 于 有 游离 钠 离 子 存在 而 呈 碱 性 。 
接种 与 观察 结果 : 取 幼 龄 苗 种 接种 于 斜面 上 ， 适 温 培养 3 ~7 天 ， 





培养 基 呈 碱 性 〈 蓝 色 ) 者 为 阳性 
九 、 淀 粉 水 解 试 验 








反应 ， 





不 变 者 则 为 阴性 反应 。 


(1) 试验 原理 ” 某 些 细 苗 可 以 产生 分 解 淀粉 的 酶 ， 把 淀粉 水 解 为 

















麦芽 糖 或 葡萄 糖 。 演 粉 水 解 后 ， 


























遇 碘 不 再 变 蓝 色 。 





(2) 试验 方法 将 18 ~24h 的 纯 培 养 物 涂 布 接种 于 淀粉 琼脂 斜面 
或 平板 (一 个 平板 可 分 区 接种 ， 试 验 数 种 培养 物 ) 或 直接 移 种 于 淀粉 
肉 汤 中 ,， 于 36% +1C 培 养 24 ~48h， 或 于 20% 培养 5 天 ， 然 后 将 碘 试 











剂 直接 滴 浸 于 培养 表面 ， 











中 ,立即 检视 结果 。 若 琼脂 培养 基 呈 深蓝 






































若 为 液体 培养 物 ， 则 加 数 滴 碘 试剂 于 试管 

















， 菌 落 或 培养 物 周 于 出 现 


无 色 透 明 环 ， 或 肉 汤 颜色 无 变化 ， 则 为 阳性 反应 〈 洽 粉 被 分 解 ) ; 若 
无 透明 环 或 肉 汤 呈 深蓝 色 ， 则 为 阴性 反应 。 


淀粉 水 解 是 逐步 进行 的 过 程 ， 


因而 试验 结 


吉 果 与 菌 





种 产生 淀粉 酶 的 


能 力 、 培 养 时间 、 培 养 基 含 有 淀粉 的 量 和 pH 值 等 均 有 一 定 关 系 。 培 
养 基 必 须 为 中 性 或 微 酸性 ， 以 pH =7. 2 最 合适 。 淀 粉 琼脂 平板 不 宜 保 
存 于 冰箱 中 ， 以 临 用 时 制备 为 妥 。 
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第 一 节 重量 分 析 法 在 食品 检验 中 的 应 用 


重量 分 析 法 一 般 是 指 通过 物理 或 化 学 方法 将 试 样 中 待 测 组 分 与 其 
他 组 分 分 离 ， 再 用 称 量 的 方式 测定 待 测 组 分 含量 的 方法 。 

重量 分 析 法 是 食品 检测 中 比较 经 典 的 检测 方法 ， 应 用 十 分 广泛 。 
它 的 特点 是 常量 分 析 准 确 度 较 高 ， 但 操作 较 复杂 ， 而 测定 较 低 含量 的 
组 分 时 会 产生 较 大 的 误差 。 因 此 ， 采 用 重量 分 析 法 进行 检测 的 食品 试 
样 应 该 具备 以 下 条 件 : 

1) 被 测 组 分 是 试 样 中 的 主要 挥发 性 物质 ， 且 由 其 他 成 分 的 挥发 
逸 出 所 引起 的 重量 损失 可 以 忽略 不 计 。 

2) 被 测试 样 中 各 种 组 成 成 分 的 化 学 性 质 稳定 性 良好 ， 由 高 温 加 
热处理 所 引起 的 各 种 化 学 变化 对 测定 结果 的 影响 可 以 忽略 不 计 。 
在 食品 检测 过 程 中 ， 重 量 分 析 通 常 包括 分 离 和 称 量 两 个 过 程 。 根 
据 样 品 分 离 方法 的 不 同 ， 重 量 分 析 法 又 可 分 为 沉淀 法 、 挥 发 法 和 萃取 
法 等 。 在 食品 检验 中 ， 重 量 分 析 法 所 涉及 的 检验 项 目 一 般 包括 食品 中 
水 分 、 灰 分 和 脂肪 的 检测 。 

、 水 分 的 测定 

水 分 是 天 然 食品 的 重要 组 成 成 分 。 它 对 加 工 制造 食品 中 原料 、 半 
成 品 、 及 成 品 的 特性 、 营 养 、 保 质 期 等 均 具 有 决定 性 的 影响 。 因 此 ， 
食品 中 水 分 的 测定 一 直 都 是 我 国法 定 检测 项 目 之 一 。 

食品 中 水 分 的 测定 方法 很 多 ， 按 测定 的 目的 及 原理 不 同 通常 有 直 
接 测定 法 和 间接 测定 法 之 分 。 直 接 测定 法 中 又 分 为 重量 分 析 法 、 滴 定 
分 析 法 、 蒸 馅 法 等 。 直 接 测定 法 中 的 重量 分 析 法 通常 包括 常 压 干燥 
法 、 减 压 干燥 法 、 高 稳定 时 干燥 法 、 红 外 干燥 法 和 微波 干燥 法 等 。 本 
节 主 要 介绍 常 压 干燥 方法 和 减 压 干燥 法 。 
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1. 常 压 干燥 法 
(1) 测定 原理 ”利用 食品 中 水 分 的 物理 特 

















包括 吸湿 水 、 部 分 结晶 水 和 该 条 件 下 能 挥发 物 
前 后 的 称 量 结果 计算 出 水 分 的 含量 。 








和 








E， 在 101.3kPa (一 个 
大 气压 ) ，101 ~ 105% 下 采用 挥发 方法 测定 样品 中 了 























F 燥 减 失 的 重量 ， 
质 的 重量 ， 青 通过 干燥 





























(2) 仪 絮 与 设备 ” 扁 形 铝 制 或 玻璃 制 称 量 瓶 、 














干燥 恬 ( 内 附 有 效 干燥 剂 )、 天 平 ( 感 量 为 0. Img) 。 





(3) 试剂 和 材料 





电热 恒温 干燥 箱 、 


1) 盐酸 (6mol/L) : 量 取 50nmL 市 售 盐酸 (12mol 工 ) ， 加 水 稀释 


至 100mL。 








2) 氨 氧 化 钠 溶液 (6mol/L) : 称 取 24g 氢 氧 化 钠 ， 加 水 溶解 并 稀 


释 至 100mL。 




















3) 海 砂 : 取 用 水 洗 去 泥土 的 海 砂 或 河 砂 ， 先 用 盐酸 煮沸 0. 5h， 
再 用 水 洗 至 中 性 ， 然 后 用 氢 氧 化 钠 浴 液 煮沸 0. 5h， 用 水 洗 至 中 性 ， 经 

















105% 干燥 后 备用 。 
(4) 操作 方法 














1) 国体 样品 : 取 洁 净 铝 制 或 玻璃 制 的 扇形 称 量 瓶 ， 置 于 101 ~ 








105Y 干燥 箱 中 ， 将 瓶 盖 斜 支 于 瓶 边 ， 加 热 1. 0h， 然 后 取出 盖 好 ， 置 
燥 器 内 冷却 0. 5h， 称 量 ， 并 重复 干燥 至 前 后 两 次 称 量 值 之 差 不 超 




































































过 2mg， 即 为 恒 重 。 将 混合 均匀 的 试 样 迅 速 磨 细 至 颗粒 直径 小 于 2mm， 
不 易 研 磨 的 样品 应 尽 可 能 切 碎 。 从 中 称 取 2 ~ 10g (精确 至 0. 0001g)， 


放 和 人 恒 重 的 称 量 瓶 中 ， 样 品 厚度 不 超过 Smm， 知 为 疏松 试 样 ， 则 样品 























厚度 应 不 超过 10mm。 加 盖 ， 精 密 称 量 后 ， 置 了 














六 101 ~ 105YC 1] 











F 燥 箱 中 ， 


将 瓶 盖 斜 支 于 瓶 边 ， 干燥 2 ~ 4h 后 ， 羡 好 取出 ， 放 入 干燥 器 内 冷却 
0. 5h 后 称 量 ， 然 后 再 放 入 101 ~ 105% 的 干燥 箱 中 干燥 1h 左右 ， 取 出 ， 
放 入 干燥 器 内 冷却 0. 5h 后 再 称 量 ， 并 重复 干燥 至 前 后 两 次 称 量 值 之 差 




















不 超过 2mg， 即 为 恒 重 。 


2) 半 固 体 或 液体 样品 ， 取 洁净 的 称 量 瓶 ， 内 加 10g 海 砂 及 一 根 小 
玻璃 棒 ， 置 于 101 ~105 人 干燥 箱 中 ,干燥 1.0h 后 取出 ， 放 入 干燥 器 内 
冷却 0.5h 后 称 量 ， 并 重复 干燥 至 恒 量 。 称 取 5 ~ 10g 样品 

















0. 0001g) ， 置 于 蒸发 正中 ， 用 小 玻璃 棒 搅 勾 放 





在 沸水 浴 上 蒸 


(精确 至 
干 ， 并 随 
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时 搅拌 ， 探 去 下 底 的 水 滴 ， 置 于 101 ~ 105% 干燥 箱 中 干燥 4h 后 盖 好 

取出 ， 放 和 人 干燥 器 内 冷却 0.5h 后 称 量 。 然 后 再 放 和 人 101 ~ 105% 干燥 

箱 中 干燥 1h 左右 ， 取 出 ， 放 和 干燥 需 内 冷却 0. 5h 后 再 称 量 ， 并 重复 

干燥 至 前 后 两 次 称 量 值 之 差 不 超过 2mg， 即 为 恒 重 。 
(5) 结果 计算 












































mi — m, 


玉 = 





x 100 (7-1-1) 


式 中 X 一 一 样品 中 水 分 的 含量 ( g/1008g); 
称 量 瓶 〈 加 海 砂 、 玻 璃 棒 ) 和 样品 的 质量 (g); 

















加 一 一 称 量 瓶 〈 加 海 砂 、 玻 璃 棒 ) 和 样品 干燥 后 的 质量 〈g) ; 
ma 一 一 称 量 瓶 〈 加 海 砂 、 玻 璃 棒 ) 的 质量 (g) 。 








当 水 分 含量 大 于 或 等 于 1g/100g 时 ， 计 算 结果 保留 三 位 有 效 数 字 ; 
当 水 分 含量 小 于 1g/100g 时 ， 计 算 结 果 保 留 两 位 有 效 数 字 。 

2. 减 压 干燥 法 

(1) 原理 ”利用 食品 中 水 分 的 物理 特性 ， 在 40 ~ 53kPa 压力 下 加 
热 至 60% +5%C ， 采 用 减 压 烘 干 方法 去 除 试 样 中 的 水 分 ， 再 通过 烘 干 
前 后 的 称 量 结果 计算 出 水 分 的 含量 。 

(2) 仪器 与 设备 ”真空 干燥 箱 、 扁 形 铝 制 或 玻璃 制 称 量 瓶 、 干 燥 
器 (内 附 有 效 干 燥 剂 )、 天 平 ( 感 量 为 0. lmg) 。 

(3) 操作 方法 

1) 试 样 的 制备 ,粉末 和 结晶 试 样 直接 称 取 ， 较 大 块 的 硬 糖 需 用 
人 研 钵 粉碎 ， 混 匀 后 备用 。 

2) 测定 : 取 已 知 恒 重 的 称 量 瓶 称 取 2 ~10g (精确 至 0.0001g) 样 
品 ， 放 入 真空 干燥 箱 内 ， 将 真空 干燥 箱 与 真空 泵 连接 ， 抽 出 干燥 箱 内 
的 空气 至 所 需 压力 (40 ~53kPa)， 并 同时 加 热 至 所 需 温 度 (60%C + 
5% )。 关 闭 真空 泵 上 的 活塞 ,停止 抽 气 ， 使 真空 干燥 箱 内 保持 一 定 的 
温度 和 压力 ，4h 后 ， 打 开 活 塞 ， 使 空气 经 干燥 装置 缓 缓 通 和 人 真空 干 
燥 箱 内 ， 待 压力 恢复 正常 后 再 打开 。 取 出 称 量 瓶 ， 放 入 干燥 器 中 
0. 5h 后 称 量 ， 并 重复 以 上 操作 至 前 后 两 次 称 量 值 之 差 不 超 过 2mg， 
即 为 恒 重 。 

(4) 结果 计算 ” 同 常 压 干燥 法 。 
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(5) 说 明 及 注意 事项 
1) 直接 干燥 法 适用 于 在 101 ~ 105% 下 ， 不 含 或 含 其 他 挥发 性 物 
甚 微 的 谷物 及 其 制品 、 水 产品 、 豆 制品 、 乳 制品 、 肉 制品 及 上 讽 菜 制 
等 食品 中 水 分 的 测定 ， 不 适用 于 水 分 含量 小 于 0. Sg/100g 的 样品 。 
2) 减 压 干燥 法 适用 于 糖 、 味 精 等 易 分 解 的 食品 中 水 分 的 测定 ， 
不 适用 于 添加 了 其 他 原料 的 糖果 (如 奶 糖 、 软 糖 等 ) 等 试 样 的 测定 。 
同时 该 方法 不 适用 于 水 分 含量 大 于 1.0 x10“g/100g 的 样品 。 

3) 称 量 时 ， 若 后 一 次 称 量 值 大 于 前 一 次 ， 则 以 前 一 次 为 准 。 

4) 试验 过 程 中 不 要 徒手 碰 触 称 量 瓶 ， 以 免 加 大 试验 结果 误差 。 

二 、 灰 分 的 测定 

灰分 通常 是 指 试 样 经 高 温 灼 烧 后 的 残留 物 。 根 据 溶解 性 的 不 同 ， 
灰分 可 分 为 水 溶性 灰分 、 水 不 溶性 灰分 、 酸 溶性 灰分 和 酸 不 溶性 灰分 。 

通常 不 同 食品 中 灰分 含量 的 差别 较 大 ， 其 含量 主要 取决 于 天 然 原 
料及 加 工 工艺 。 由 于 灰分 中 的 元 素 是 人 体 的 重要 营养 元 素 ， 因 此 对 其 
含量 的 测定 直接 关系 到 食品 的 使 用 价值 及 营养 价值 。 同 时 ， 灰 分 含量 
可 以 体现 食品 纯度 ， 在 鉴别 食品 挫 假 方面 有 很 显著 的 作用 。 因 此 ， 测 
定 灰 分 含量 的 意义 重大 。 

常见 的 灰分 测定 方法 有 干 法 灰 化 和 湿 法 灰 化 等 。 

1. 测定 原理 

仿 品 经 灼 烧 后 所 残留 的 无 机 物质 称 为 灰分 。 灰 分 数值 是 在 灼 烧 、 
重 后 计算 得 出 的 。 

2. 仪器 与 设备 

马 弗 炉 (温度 大 于 或 等 于 600%C ) 、 天 平 ( 感 量 为 0. 1mg) 、 石 英 
霸 塌 或 资 寺 幸 、 于 燥 器 〈 内 有 干燥 剂 ) 、 电 热 板 、 水 浴 锅 等 。 

3. 试剂 与 材料 

(1) 乙酸 镁 溶液 (80g/L)” 称 取 8.0g 无 水 乙酸 镁 ， 加 水 溶解 并 
定 容 至 100mL， 混 匀 。 
(2) 乙酸 镁 溶液 (240/L)” 称 取 24. 0g 无 水 乙酸 镁 ， 加 水 溶解 并 
定 容 至 100mL， 混 匀 。 

4. 操作 步骤 

(1) 埋 塌 的 灼 烧 ” 取 大 小 适宜 的 石英 坦 塌 或 次 寺 塌 置 于 马 弗 炉 
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内 ,在 550%C +25%C 下 灼 烧 0.5h， 冷却 至 200%C 左 右 ， 取 出 ， 放 入 干燥 
器 内 冷却 30min， 准 确 称 量 。 重 复 灼 烧 至 前 后 两 次 称 量 值 之 差 不 超 过 
0. 5mg 为 恒 重 。 

(2) 称 样 ”灰分 含量 大 于 10g/100g 的 试 样 称 取 2 ~3g (精确 至 
0.0001g) ， 灰 分 含量 小 于 10g/100g 的 试 样 称 取 3 ~ 10g (精确 至 
0. 0001g) 。 

(3) 测定 

1) 一 般 食品 : 液体 和 半 固 体 试 样 应 先 在 沸水 浴 上 燕 干 。 固 体 或 
蒸 干 后 的 试 样 ， 先 在 电热 板 上 以 小 火 加 热 ， 使 样品 充分 炭化 至 无 烟 ， 
然后 置 于 马 弗 炉 内 ,在 550% +25% 下 灼 烧 4h。 冷 却 至 200% 左右 ， 取 
出 ， 放 入 干燥 器 内 冷却 30min。 称 量 前 若 发 现 灼 烧 残 河中 有 几 粒 ， 则 
应 向 试 样 中 滴 入 少许 水 湿润 ， 使 结 块 松散 ， 蒸 干 水 分 后 再 次 灼 烧 至 无 
炭 粒 即 表 示 灰 化 完全 ， 方 可 称 量 。 重 复 灼 烧 至 前 后 两 次 称 量 值 之 差 不 
超过 0.5mg 为 恒 重 。 结 果 按 式 (7-1-22) 计算 。 

2) 含 磷 量 较 高 的 豆 类 及 其 制品 、 肉 禽 制 品 、 蛋 制品 、 水 产品 、 
乳 及 乳 制 品 

@ 称 取 试 样 后 ， 加 入 1.00mL 240g/L 的 乙酸 镁 溶液 或 3. 00mL 
80g/L 的 乙酸 镁 溶液 ， 使 试 样 完 全 润 湿 ， 放 和 置 10min 后 ， 在 水 浴 上 将 
水 分 蒸 干 。 先 在 电热 板 上 以 小 火 加 热 ， 使 样品 充分 炭化 至 无 烟 ， 然 后 
置 于 马 弗 炉 内 ， 在 550% +25% 下 钓 烧 4h。 冷 却 至 200% 左右 ， 取 出 ， 
放 人 干燥 器 内 冷却 30min。 称 量 前 者 发 现 灼 烧 残 渣 中 有 炭 粒 ， 则 应 向 
试 样 中 滴 和 少许 水 湿润 ， 使 结 块 松散 ， 薰 干 水 分 后 再 次 灼 烧 至 无 谈 粒 
即 表示 灰 化 完全 ， 方 可 称 量 。 重 复 灼 烧 至 前 后 两 次 称 量 值 之 差 不 超 过 
0. 5mg 为 恒 重 。 结 果 按 式 (7-1-3) 计算 。 

@ 做 三 次 试验 空白 试验 。 当 3 次 试验 结果 的 标准 偏差 小 于 0. 003g 
时 ， 取 其 算术 平均 值 作 为 空白 值 。 若 标准 偏差 超过 0. 003g 时 ， 应 重新 
做 空白 值 试验 。 

5. 结果 计算 

试 样 中 灰分 按 下 列 公式 计算 


X= ax 100 (7-1-2) 
三 
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郊 = 一 一 一 一 x 100 《了 本 35 


m3 一 Mm 





式 中 一 一 试 样 (测定 时 未 加 乙酸 镁 溶液 ) 中 灰分 的 含量 (g/100g); 
一 一 试 样 (测定 时 加 乙酸 镁 溶液 ) 中 灰分 的 含量 (g/1008g); 
mo 一 一 氧化 镁 (乙酸 镁 灼 烧 后 的 生成 物 ) 的 质量 (g) ; 

mi 一 一 二 坑 和 灰分 的 质量 (g) ; 
1 一 一 卉 塌 的 质量 (g) ; 
ma 一 一 圭 塌 和 试 样 的 质量 (g) 。 

当 试 样 中 灰分 的 含量 大 于 或 等 于 10g/100g 时 ， 保 留 三 位 有 效 数 

字 ; 当 试 样 中 灰分 的 含量 小 于 10g/100g 时 ， 保 留 两 位 有 效 数 字 。 

6. 说 明 及 注意 事项 
1) 本 方法 不 适用 于 淀粉 及 其 衍生 物 中 灰分 的 测定 。 
2) 试 样 在 灰 化 前 要 经 过 炭化 处 理 。 炭 化 处 理 时 要 注意 热源 的 强 

度 ， 防 止 因 温 度 过 高 而 引起 样品 飞溅 或 物理 栅 现 象 。 

3) 对 于 糖 、 脂 肪 或 蛋白 质 含量 较 高 的 试 样 ， 在 炭化 前 加 数 滴 植 

物 油 ， 以 防止 样品 脱 胀 溢出 。 

4) 通常 灰 化 温度 不 超过 600%C 。 

5) 经 过 灼 烧 的 霸 塌 一 定 冷却 至 200% 以 下 再 放 入 干燥 器 内 ， 否 则 
容易 出 现 冷却 后 打 不 开 盖 子 的 现象 。 

三 、 脂 肪 的 测定 

食品 中 的 脂肪 是 重要 的 营养 成 分 之 一 。 脂 肪 是 人 体 组 织 细胞 的 一 

个 重要 成 分 ， 是 一 种 富 含 热能 的 营养 素 ， 也 是 脂肪 溶性 维生素 的 良好 

溶剂 ， 有 助 于 脂 溶性 维生素 的 吸收 。 脂 肪 与 蛋白 质 结 合生 成 的 脂 蛋 

白 ， 在 调节 人 本 生理 机 能 、 完 全 生化 反应 方面 具有 重要 的 作用 。 因 此 ， 

各 种 食品 中 脂肪 的 含量 是 重要 的 质量 指标 之 一 。 
食品 中 的 脂肪 既 有 游离 态 的 〈 如 动物 性 脂肪 和 植物 性 油脂 ) ， 也 

有 结合 态 的 〈 如 天 然 存在 的 磷脂 、 糖 脂 、 脂 蛋白 及 其 某 些 加 工 食品 如 

焙 烤 食 品 、 麦 乳 精 等 中 的 脂肪 ， 与 蛋白 质 或 碳水 化 合 物 等 形成 结合 

态 ) 。 对 于 大 多 数 食品 来 说 ， 游 离 态 的 脂肪 是 主要 的 ， 结 合 态 的 脂肪 

含量 较 少 。 


不 同 种 类 的 食品 ， 由 于 其 中 脂肪 的 含量 及 存在 形式 不 同 ， 因 此 测 
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定 脂肪 的 方法 也 就 不 同 。 测 定 食品 中 脂肪 含量 的 方法 有 索 氏 提取 法 、 
酸 水 解法 、 碱 水 解法 、 皂 化 法 等 。 脂 类 不 溶 于 水 ， 易 溶 于 有 机 溶剂 ， 
所 以 脂 类 的 测定 大 多 采用 低 沸点 有 机 溶剂 萃取 的 方法 。 现 有 的 食品 脂 
肪 含量 标准 分 析 方 法 都 采用 乙醚 作为 提取 剂 ， 但 是 含水 乙醚 会 同时 抽 
出 糖分 等 非 脂 成 分 。 石 油 栈 具有 较 高 的 沸点 〈 沸 程 为 33 ~45%C )， 吸 
收 水 分 比 乙 醚 少 ， 没 有 乙醚 易 燃 ， 用 它 作 提取 剂 时 ， 多 许 样品 含有 微 
量 的 水 分 。 因 两 者 各 有 特点 ， 故 常常 混合 使 用 。 使 用 索 氏 抽 提 法 所 测 
得 的 脂肪 为 游离 脂肪 ， 除 脂肪 外 ， 还 含 色素 及 挥发 油 、 蜡 、 树 脂 入 
物 ， 称 为 粗 脂 肪 。 预 先 用 酸 或 碱 破坏 脂 类 和 非 脂 的 结合 后 ， 再 使 用 
有 机 溶剂 萃取 ,不 仅 能 提取 游离 态 的 脂肪 ， 而 且 能 提取 结合 态 的 脂 
肪 。 氧 仿 -甲醇 是 另 一 种 有 效 的 溶剂 ， 对 脂 和 蛋白、 磷脂 的 提取 效率 较 
高 ， 特 别 适 用 于 水 产品 、 家 禽 、 蛋 制品 等 食品 中 脂肪 的 提取 。 罗 紫 - 
哥 特 里 法 、 巴 布 科 克 氏 法 和 盖 勃 氏 法 主要 用 于 乳 及 乳 制 品 中 脂 类 的 
测定 。 

1. 索 色 抽 提 法 

(1) 原理 索 氏 抽 提 法 是 经 典 方法 ， 适 用 于 脂 类 含量 较 高 ， 含 结 
合 态 脂 肪 较 少 ， 能 烘 干 磨 细 ， 不 易 吸 潮 结 块 的 样品 的 测定 。 将 经 过 预 
处 理 而 干燥 分 散 的 样品 ， 用 无 水 乙醚 或 石油 醚 等 溶剂 进行 提取 ， 使 样 
品 中 的 脂肪 进入 溶剂 当中 ， 然 后 从 提取 液 中 回收 溶剂 ， 最 后 所 得 到 的 
残留 物 即 为 脂肪 〈 或 粗 脂 肪 ) 。 该 方法 测 得 的 仅仅 是 游离 态 脂 肪 的 含 
量 ， 而 不 能 测 出 结合 态 脂 肪 的 含量 。 

(2) 主要 仪器 ” 索 氏 抽 提 器 ( 见 图 7-1-1)、 电 热 恒温 水 浴 锅 、 电 
热 恒 温和 干燥 箱 (100%C +5%C ) 、 分 析 天 平 ( 感 量 为 0. 1mg) 、 备 有 变 
硅胶 的 干燥 器 、 滤 纸 简 ( 取 长 28cm、 宽 17cm 的 滤纸 ， 用 直径 为 2cm 
的 试管 ， 沿 滤纸 长 边 卷 成 简 形 ， 抽 出 试管 至 纸 简 高 度 的 1/2 处 ， 压 平 
空 部 分 ， 折 过 来 ， 使 之 紧 靠 试管 外 层 ， 用 脱脂 线 系 住 ， 将 下 部 的 折 
角 向 上 折 ， 压 成 圆 形 底部 ， 抽 出 试管 ， 即 成 直径 为 2cm、 高 约 为 
7.5cm 的 滤纸 简 。 滤 纸 应 事先 放 入 烧杯 ， 于 100 ~ 105% 烘箱 烘 至 恒 
重 ) 、 圆 孔 筛 (直径 为 1mm) 、 脱 脂 线 、 脱 脂 棉 (将 医用 级 棉花 在 乙醚 
或 已 烷 中 浸泡 24h， 期 间 搅拌 数 次 ， 取 出 在 空气 中 晾 干 )、 称 量 秋 (名 
质 或 玻璃 质 ， 内 径 为 60 ~65mm， 高 度 为 25 ~30mm) 、 粉 雄 机 。 
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酸 者 沸 0. 5h， 再 





图 7-1-1 索 氏 抽 提 器 
1 一 接收 瓶 ，2 一 滤纸 简 3 一 提取 管 ”4 一 冷凝 管 


(3) 所 需 试剂 
1) 无 水 乙醚 : 分 析 纯 ， 不 含 过 氧化 物 。 
2) 石油 酝 : 分 析 纯 ， 潮 程 为 30 ~60% 。 





3) 海 砂 或 河 砂 ， 直径 为 0.65 ~ 0.8$mm， 二 氧化 硅 含量 不 低 于 
99% (质量 分 数 ) 。 取 用 水 洗 去 泥土 的 海 砂 或 河 砂 ， 先 用 (1+1) 盐 









































0. 5h， 用 水 洗 至 中 性 ， 经 100%C +5% 干燥 备用 。 


称 量 











(4) 检验 过 程 








j 水 洗 至 中 性 ， 然 后 用 所 氧化 钠 溶液 (240g/L) 煮沸 




















1) 将 索 氏 抽 提 器 各 部 位 充分 洗涤 并 用 蒸馏 水 清洗 、 烘 干 。 将 接 
收 瓶 洗 净 置 于 电热 恒温 干燥 箱 中 干燥 至 恒 重 ， 称 取 其 质量 ， 前 后 两 次 














E 值 之 差 应 在 0. 002g 以 内 。 








2) 试 样 的 处 理 。 将 要 检验 的 果蔬 脆 片 用 粉碎 机 粉碎 ， 








过 40 目 得 ， 


准确 称 取 2. 00 ~$. 00g (可 取 测 定 水 分 后 的 试 样 ， 必 要 时 拌 以 海 砂 )， 
全 部 转移 至 滤纸 简 ( 简 口 放置 少量 脱脂 棉 ) 中 。 





其 他 样品 的 处 理 : 
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@ 固体 样品 : 精确 称 取 于 100 ~ 105% 烘 干 并 研 细 的 样品 2 ~Sg 
(可 取 测 定 水 分 后 的 试 样 ) ， 装 和 人 脂肪 抽 提 融 滤 纸 简 内 。 








@) 半 固 体 或 液体 样品 ， 精 确 称 取 5. 0 ~ 10. 





加 入 海 砂 约 20g， 于 沸水 浴 上 燕 干 后 ,再 于 95 ~ 105 人 所 烘 干 ， 磨 细 ， 全 


0g 样品 置 于 蒸发 严 中 ， 








部 移入 滤纸 简 内 ， 莹 发 亚 及 粘 有 样品 的 玻璃 棒 用 
各 棉花 一 同 放 入 滤纸 简 内 。 


醚 ) 的 脱脂 棉 擦 净 ，】 

















芯 有 乙醚 〈 或 石油 





3) 抽 提 : 将 装 有 试 样 的 滤纸 简 置 于 索 氏 抽 提 顺 的 抽 提 管内 〈 滤 











纸 简 的 高 度 不 能 超过 抽 提 简 虹 
收 瓶 ， 由 


吸管 的 高 





























度 ) ， 连 接 已 干燥 至 恒 重 的 接 
提 天 冷凝 管 上 端 加 入 无 水 乙醚 或 石油 醚 至 瓶 内 容积 的 2/3 











处 ,于 水 浴 (夏天 65% ， 冬 天 80% 左右) 上 加 热 ， 使 乙醚 或 石油 醚 不 





断 回流 禁 取 。 抽 提速 度 以 每 分 钟 滴 80 滴 左右 ， 
宜 ， 一 般 回 流 萃取 6 ~ 12h。 提 取 结 束 时 ， 
液 ， 若 磨砂 玻璃 上 无 油 班 ， 则 表明 提取 完毕 。 

4) 人 烘 干 、 称 量 : 提取 完毕 后 ， 


















































于 


























时 在 水 洽 上 蒸 干 














每 小 时 回流 6 ~ 12 次 为 





j 磨 砂 玻璃 接 取 一 滴 提 取 


用 长 柄 包 子 取出 滤纸 简 ， 从 索 氏 
提 器 上 取 下 接收 瓶 ， 回 收 乙 醚 或 石油 酝 ， 当 接收 瓶 内 乙醚 剩 1 ~2mL 
100% + 上 5% 恒温 干燥 箱 中 干燥 2h， 然 后 放 于 干 
燥 器 中 冷却 30 ~45min 至 室温 ， 称 量 。 重 复 以 上 操作 ， 直 至 两 次 称 量 





值 之 差 不 超 过 0. 002g 即 为 恒 重 。 准 确 称 量 (精确 到 0. 1mg)。 




















(5) 结果 计算 
X= x100% 

式 中 X 一 一 样品 中 脂肪 的 质量 分 数 ，; 

ms 一 一 接收 瓶 和 脂肪 的 质量 (g) ; 

m, 一 一 接收 瓶 的 质量 (8g) ; 

m 一 一 样品 的 质量 (g) 。 

(6) 注意 事项 

1) 样品 必须 干燥 ， 因 为 样品 中 含水 分 时 


(7-1-4) 


八 旺 少 
会 影 


啊 溶 剂 提取 效果 ， 





造成 非 脂 成 分 的 溶出 。 滤 纸 简 的 高 度 不 要 超过 
样品 的 脂肪 不 能 提 尽 ， 造 成 测定 误差 。 
2) 乙醚 











回收 后 ， 剩 下 的 乙醚 必须 在 水 洽 上 彻底 挥发 干净 ， 


回流 弯 管 ， 和 否则 弯 管 中 


已 




















否则 








放 和 人 烘箱 中 有 爆炸 的 危险 。 在 使 用 乙醚 的 过 程 中 ， 室 内 应 保持 良好 的 
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通风 状态 ,仪器 周围 不 能 有 明火 ， 以 防空 气 中 有 乙醚 蒸气 而 引起 着 火 
或 爆炸 。 

3) 脂肪 接收 瓶 反复 加 热 时 ,会 因 脂 类 氧化 而 增 重 。 a 
应 以 增 重 前 的 质量 为 准 。 对 富 含 脂肪 的 样品 ， 可 在 真空 烘箱 中 进行 干 
燥 ， 这 样 可 避免 因 脂肪 氧化 而 造成 的 误差 。 

4) 抽 提 是 否 完 全 ， 可 和 凭 经 验 检查 ， 也 可 用 滤纸 或 毛 玻 璃 检查 ; 
使 抽 提 管 下 口 滴 下 的 乙酸 〈 或 石油 酸 ) 滴 在 滤纸 或 毛 玻 璃 上 ， 若 挥发 
后 不 留 下 痕迹 ， 则 表明 已 抽 提 完全 。 

5) 抽 提 所 用 的 乙醚 或 石油 醚 要 求 无 水 、 无 醇 、 无 过 氧化 物 ， 挥 
发 残渣 含量 低 ， 因 水 和 醇 会 导致 糖 类 及 水 溶性 盐 类 等 物质 溶出 ， 使 测 
定 结果 偏 高 。 过 氧化 物 会 导致 脂肪 氧化 ， 在 烘 干 时 还 有 爆炸 的 危险 。 

6) 索 氏 抽 提 法 为 经 典 方法 ,测定 准确 ,但 费时 、 费 试剂 。 

7) 精密 度 要 求 : 在 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 绝 
对 差 值 不 得 超过 算术 平均 值 的 10% ,否则 本 次 检验 结果 为 无 效 。 

8) 计算 结果 保留 到 小 数 点 后 一 位 。 

2. 酸 水 解法 

(1) 原理 样品 经 酸 水 解 后 用 乙醚 提取 ， 除 去 溶剂 即 得 游离 脂肪 
及 结合 脂肪 的 总 量 。 三 

(2) 所 需 试 剂 ” 盐 酸 、95% 乙醇 、 
乙 酝 、 石 油 酝 (30 ~60% 沸 程 ) 。 

(3) 仪器 “100mL 具 塞 量 简 ， 如 图 
7-1-2 所 示 。 

(4) 操作 方法 

1) 样品 的 处 理 

Qa 固体 样品 : 精密 称 取 约 2. 00g 样 
品 ， 置 于 50mL 大 试管 内 ， 加 8mL 水 ， 
混 匀 后 再 加 10mL 盐酸 。 

@ 液体 样品 : 称 取 10.0g 样品 ， 置 
于 50mL 人 10mL 盐酸 。 

2) 水 解 : 将 试管 放 入 70 ~ 80% 水 
浴 中 ,每 隔 5 ~ 10min 用 玻璃 棒 搅 拌 一 图 7-1-2 100mL 具 塞 量 简 















































































































































瑟 : 










































































第 七 章 食品 理 化 检验 


" 323. 





次 ， 至 样品 消化 完全 为 止 ， 时 间 为 40 ~50min。 


3) 提取 : 取出 试管 ， 加 入 10mL 乙醚 ， 混 合 ， 冷却 后 将 混合 物 移 
和 100mL 具 塞 量 简 中 ， 以 25mL 乙醚 分 数 次 洗 试管 ， 将 洗 液 一 并 倒 人 


























量 简 中 。 待 乙醚 全 部 倒 人 量 简 后 ， 加 塞 振 摇 lmin， 小 心 开 塞 ， 放 出 气 




















体 ， 再 加 塞 塞 好 ， 静 置 12min， 小 心 开 塞 ， 并 





j 石 油 醚 - 乙醚 等 量 混 

















合 液 冲洗 塞 及 简 口 附着 的 脂肪 。 苦 置 10 ~ 20min， 待 上 部 液体 清晰 ， 

















吸出 上 清 液 置 于 已 恒 重 的 锥 形 瓶 内 ， 再 向 带 塞 











的 量 简 内 加 SmL 乙醚 ， 











振 播 ， 静 置 后 ， 仍 将 上 层 乙 酸 吸 出 ， 放 入 原 锥 形 瓶 内 ， 将 锥 形 瓶 置 于 
水 浴 上 蒸 干 ， 置 于 90 ~ 105 人 烘箱 中 干燥 2h， 取 出 ， 放 入 干燥 器 内 冷 








| 内 
出 


却 0.5h 后 称 量 。 重 复 以 上 操作 至 恒 
(5) 结果 计算 ” 同 索 氏 抽 提 法 。 
(6) 注意 事项 
1) 本 方法 适用 于 各 类 食品 中 脂肪 的 测定 
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。 特 别 是 样品 易 吸湿 ， 


不 易 烘 干 ， 不 能 使 用 索 氏 抽 提 法 时 ， 本 方法 效果 较 好 。 
2) 由 于 样品 加 热 、 加 酸 水 解 后 ， 可 使 结合 脂肪 游离 ， 故 本 方法 
可 测定 食品 中 的 总 脂肪 ， 包 括 结合 脂肪 和 游离 脂肪 。 























3) 样品 应 磨 细 ， 否 则 消化 不 完全 ， 影 响 测定 结 果 。 


4) 水 解 时 ， 注 意 防止 水 分 大 量 损失 ， 以 免 酸度 过 高 。 
5) 固体 样品 消化 时 加 入 8mL 水 是 为 了 防止 加 盐酸 时 干 试 样 固化 。 
水 解 后 加 入 10mL 乙醇 可 使 蛋白 质 沉淀 ， 降 低 表面 张力 ， 促 进 脂肪 球 














聚合 ， 同 时 浴 解 一 些 糖 类 〈 如 低 聚 糖 等 ) 。 
6) 用 乙醚 提取 脂肪 时 ， 因 乙醇 可 溶 于 乙 



































醚 ， 故 需 加 入 石油 醚 ， 





降低 乙醇 在 乙醚 中 的 溶解 度 ， 使 乙醇 溶解 物 留 在 水 层 ， 并 使 分 层 清 晰 。 


7) 溶剂 被 挥 王后 ， 知 残留 物 中 有 黑色 焦油 状 杂 质 ， 则 由 分 解 物 
与 水 一 同 混入 所 致 ， 会 使 结果 偏 高 ， 可 用 等 量 乙醚 及 石油 醚 溶解 后 过 


























滤 ， 再 次 进行 蒸 - 燥 ， 至 恒 重 。 











8) 精密 度 要求 : 在 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 绝 
对 差 值 不 得 超过 算术 平均 值 的 10% ,否则 本 次 检验 结果 为 无 效 。 





9) 计算 结果 保留 到 小 数 点 后 一 位 。 
3. 和 氢 仿 -甲醇 提取 法 








本 方法 适合 于 结合 态 脂 类 含量 比较 高 ， 特 别 是 磷脂 含量 高 的 样 
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品 ， 如 人 鲜 鱼 、 贝 类 、 肉 、 禽 、 蛋 及 其 制品 等 ， 对 含水 量 高 的 试 样 更 为 
有 效 。 对 于 干燥 的 试 样 ， 可 在 试 样 中 加 入 一 定量 的 水 ， 使 组 织 膨 润 后 
再 提取 。 

(1) 原理 将 试 样 分 散 于 氯仿 - 甲醇 混合 液 中 ， 在 水 浴 中 轻微 沸 
腾 ， 和 氯仿 -甲醇 及 样品 中 一 定 的 水 分 形成 提取 脂 类 的 溶剂 ， 在 使 样品 中 
的 结合 态 脂 类 游离 出 来 的 同时 ， 与 磷脂 等 极 性 脂 类 的 亲 和 人 性 增 大 ， 从 
而 有 效 地 提取 出 全 部 脂 类 ， 经 过 滤 除 去 非 脂 成 分 ， 回 收 溶剂 ， 用 石油 
醚 提取 残留 脂 类 ， 燕 去 石油 醚 后 定量 。 

(2) 所 需 试 训 ”氯仿 (体积 分 数 在 97% 以 上 ) 、 甲 醇 (体积 分 数 
在 96% 以 上 ) 、 氧 仿 -甲醇 混合 液 ( 按 2 :1 体积 比 混合 ) 、 石 油 配 、 无 
水 硫酸 钠 (特级 ， 在 120 ~135%C, 干燥 1 ~2h)。 

(3) 所 需 仪器 ”提取 装置 、 具 塞 离心 管 、 离 心机 (转速 为 3000r/ 
min) 、 布 氏 漏 斗 〈 过 滤 板 直径 为 40mm， 容 量 为 60 ~ 100mL) 、 具 塞 锥 
形 瓶 。 

(4) 检验 过 程 

1) 提取 : 准确 称 取 5g 样品 ， 放 入 200mL 具 塞 锥 形 瓶 中 (对 于 高 
水 分 食品 ， 可 加 适量 硅 藻 土 使 其 分 散 )， 加 入 60mL 氯仿 -甲醇 混合 液 
(干燥 食品 可 加 入 2 ~3mL 水 )， 连接 提取 装置 ， 于 60C 水 浴 中 。 提 取 
1h (从 微 沸 开 始 计时 ) 。 

2) 回收 溶剂 提取 结束 后 ， 取 下 锥 形 瓶 ， 用 布 氏 漏斗 过 滤 ， 滤 
液 用 另 一 具 塞 锥 形 瓶 收集 ， 然 后 用 氯仿 -甲醇 混合 液 洗涤 锥 形 瓶 、 滤 器 
及 滤器 中 的 试 样 残 河 ， 将 洗涤 液 并 人 滤液 中 ， 置 于 65 ~70% 水 浴 中 回 
收 溶剂 ， 至 锥 形 瓶 内 物料 显 浓 稠 态 (但 不 能 使 其 干 泗 ) 时 冷却 。 

3) 萃取 、 定 量 : 用 移 液 管 加 入 25ml 石油 栈 ， 再 加 入 1$g 无 水 硫 
酸 钠 ， 立 刻 加 塞 振荡 10min， 将 醚 层 移 人 具 塞 离心 沉淀 管 中 ， 以 
3000r/min 的 转速 离心 Smin 进行 分 离 ， 然 后 用 移 液 管 迅 速 吸取 离心 管 
中 澄清 的 醚 层 10mL， 置 于 已 恒 重 的 称 量 瓶 内 ， 莱 发 去 除 石油 醚 后 ， 于 
100 ~ 105%C 的 烘箱 中 烘 至 恒 重 ( 约 30min) 。 

(5) 结果 计算 



























































































































































































































































(m,—m) x2.5 
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X= x 100% (7-1-5) 
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式 中 X 一 一 样品 中 脂肪 的 质量 分 数 ; 
m 一 一 试 样 质量 (g) ; 























m 一 一 称 量 瓶 质量 (g) ; 
m, 一 一 称 量 瓶 与 脂肪 的 质量 (g) ; 


2. 5 一 一 从 25ml 醚 层 中 取 10mL 进行 干燥 ， 故 乘 以 系数 2.5。 

(6) 说 明 

1) 提取 结束 后 ， 用 玻璃 过 滤器 过 滤 ， 再 用 溶剂 洗涤 锥 形 瓶 ， 
5mL 洗 3 次 ， 然 后 用 30mL 溶剂 洗涤 残渣 及 滤器 。 洗 涤 残 河 时 可 用 玻 
璃 棒 一 边 搅拌 试 样 残 河 ， 一 边 用 溶剂 洗涤 。 

2) 将 溶剂 回收 至 残留 物 尚 具有 一 定 的 流动 性 ， 不 能 完全 干 润 ， 
否则 脂 类 难以 溶解 于 石油 酶 中， 从 而 使 测定 结果 偏 低 ， 所 以 最 好 在 残 
留 有 适量 水 分 时 停止 蒸发 。 

3) 在 进行 禁 取 时 ,无 水 硫酸 钠 必 须 在 石油 醚 之 后 加 入 ， 以 免 影 
响 石 油 醚 对 脂肪 的 溶解 。 其 加 入 量 可 根据 残留 物 中 水 分 的 含量 来 确 
定 ， 一 般 为 5 ~ 15g。 

4. 婴 幼儿 食品 和 和 乳品 中 脂肪 的 测定 (第 一 法 ) (GB 5413.3 一 2010) 

本 方法 适用 于 巴 氏 杀菌 乳 、 灭 菌 乳 、 生 乳 、 发 酵 乳 、 调 制 乳 、 乳 
粉 、 炼 乳 、 奶 油 、 稀 奶油 、 干 酷 和 婴 幼 儿 配 方 食品 中 脂肪 的 测定 。 

(1) 原理 用 乙醚 和 石油 醚 抽 提 样品 的 碱 水 解 液 ， 通 过 蒸馏 或 蒸 
发 去 除 溶剂 ， 测 定 溶 于 溶剂 中 的 抽 提 物 的 质量 。 

(2) 所 需 试剂 

1) 淀粉 酶 ， 酶 活力 大 于 或 等 于 1.5U/mg。 

2) 氨水 (NH,OH) : 质量 分 数 约 为 23% 。 可 使 用 比 此 含量 更 高 





































































































3) 乙醇 (C,H;0H): 体积 分 数 至 少 为 95% 。 

4) 乙醚 (C,Hio0): 不 含 过 氧化 物 ， 不 含 抗 氧化 剂 ， 并 满足 试验 
的 要 求 。 

5) 石油 配 (CH, ,, ) : 沸 程 为 30 ~60Y 。 

6) 混合 溶剂 : 等 体积 混合 乙醚 和 石油 本 ,使 用 前 制备 。 

7) 碘 溶 液 (下 ): 约 0.1mol/L。 

8) 刚果 红 溶 液 (Cs, Hy Ne Na,065,): 将 lg 有 


















































I 果 红 溶 于 水 中 ， 稀 
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释 至 100mL。 

9) 盐酸 (6mol/L) : 量 取 50mL 盐酸 (12mol/L) 缓慢 倒 人 40mL 
水 中 ， 定 容 至 100mL， 混 匀 。 

(3) 所 需 仪器 ”分 析 天 平 〈 感 量 为 0. 1mg) 、 离 心机 (可 用 于 放 
置 抽 脂 瓶 或 管 ， 转 速 为 500 ~600r/min， 可 在 抽 脂 瓶 外 端 产生 80 ~ 90g 
的 重力 场 ) 、 烘 箱 、 水 浴 、 抽 脂 瓶 〈 应 带 有 软木 塞 或 其 他 不 影响 溶剂 
使 用 的 瓶 塞 ， 如 硅胶 或 聚 四 氟 乙 烯 。 软 木 塞 应 先 漫 于 乙酸 中 ， 后 放 人 
60% 或 60% 以 上 的 水 中 保持 至 少 13min， 冷 却 后 使 用 。 不 用 时 需 浸泡 
在 水 中 ， 浸 泡 用 水 每 天 更 换 一 次 ) 。 

(4) 检验 过 程 

1) 用 于 脂肪 收集 的 容器 (脂肪 收集 瓶 ) 的 准备 ”于 干燥 的 脂肪 
收集 瓶 中 加 入 几 粒 沸石 ， 放 入 烘箱 中 干燥 1h， 使 脂肪 收集 瓶 冷却 至 室 
温 ， 称 量 ， 精确 至 0. 1mg。 

2) 空白 试验 空白 试验 与 样品 检验 同时 进行 ， 使 用 相同 步 又 和 
相同 试剂 ， 但 用 10mL 水 代替 试 样 。 

3) 测定 

Q@ 样品 预 处 理 : 如 果 试 样 是 巴 氏 杀菌 乳 、 灭 菌 乳 、 生 乳 、 发 醇 
乳 、 调 制 乳 ， 则 称 取 充 分 混 匀 的 试 样 10g (精确 至 0.0001g) 置 于 抽 脂 
瓶 中 。 

如 果 试 样 是 不 含 淀 粉 的 乳 粉 和 有 她 基 婴 幼儿 食品 ， 则 称 取 混 匀 后 的 
试 样 (高 脂 乳 粉 、 全 脂 乳 粉 、 全 脂 加 糖 乃 粉 和 乳 基 婴 幼 儿 食 品 约 1g， 
精确 至 0.0001g; 脱脂 乳 粉 、 乳 清 粉 、 酷 乳 粉 约 1.5g， 精确 至 
0.0001g) ， 加 入 10mL 65% + 上 5%C 的 水 ， 将 试 样 洗 人 抽 脂 瓶 的 小 球 中 ， 
充分 混合 ， 直 到 试 样 完全 分 散 ， 放 和 流动 水 中 冷却 。 

如 果 试 样 是 含 淀 粉 的 乳 粉 和 乳 基 婴 幼儿 食品 ， 则 将 试 样 放 和 人 抽 脂 
瓶 中 ， 加 入 约 0.1g 演 粉 酶 和 一 根 小 磁性 搅拌 棒 ， 混 合 均 匀 后 ， 加 入 
8~10mL 45% 的 蔡 馏 水 (注意 液 面 不 要 太 高 )， 盖 上 瓶 塞 ,于 搅拌 状 
态 下 在 65% 水浴 中 保温 2h， 每 隔 10min 摇 混 一 次 。 为 检验 淀粉 是 否 水 

完全 ， 可 加 入 两 滴 0. 1molL 的 碘 溶 液 ， 若 无 蓝 色 出 现 ， 则 说 明 水 解 
完全 ， 和 否则 将 抽 脂 瓶 重新 置 于 水 浴 中 ， 直 至 无 蓝 色 产生 。 冷 却 抽 脂 瓶 。 

如 果 试 样 是 炼乳 ， 则 脱脂 炼乳 、 全 脂 炼 乳 和 部 分 脱脂 炼乳 称 取 3 


























































































































































































































第 七 章 食品 理 化 检验 * 327. 





SR 用 10mL 蒸馏 水 ， 分 
数 次 洗 人 抽 脂 瓶 小 球 中 ， 充 分 混合 


如 果 试 样 是 奶油 、 





妇 


td 


























脂 瓶 中 ， 加 10mL 盐酸 ， 


瓶 放 入 65% +5C 的 水 浴 





稀 奶 油 ， 则 先 将 奶油 试 样 放 入 温水 洽 中 深 解 并 
混合 均匀 后 ， 称 取 试 样 约 0. 5g ( 精确 至 0. 0001g) ， 稀 奶油 称 取 1g， 置 
于 抽 脂 瓶 中 ， 加 入 8 ~ 10mL 45% 的 蒸馏 水 。 

果 试 样 是 干酪 ， 则 称 取 2g 研 碎 的 试 样 (精确 至 0.0001g) 置 于 
混 匀 ， 加 塞 ， 于 沸水 中 加 热 20 ~30min。 
@) 检测 : 向 抽 脂 瓶 中 加 入 2. 0mL 氨水 ， 充 分 混合 后 立即 将 抽 脂 
P， 加 热 15 ~ 20min， 不 时 取出 振荡 。 取 出 





























后 ,冷却 至 室温 ， 静 止 30s 后 ， 加 入 10mL 乙醇 ， 缓 和 但 彻底 地 进行 
混合 ， 避 免 液 体 太 接 近 瓶 开 。 如 果 需 要 ， 则 可 加 入 两 滴 刚果 红 溶 液 。 
加 入 25mL 乙 醚 ， 塞 上 瓶 寒 , 将 抽 脂 瓶 保持 在 水 平 位 置 ， 将 小 球 的 延 
伸 部 分 朝 上 夹 到 摇 混 器 上 ， 按 约 100 次 /min 的 频率 振荡 1min， 也 可 











采用 手动 振 摇 方 式 ， 但 均 应 








过 






































注意 避免 形成 持久 乳化 液 。 在 抽 脂 瓶 冷 








却 后 小 心地 打开 塞 子 ， 用 少量 的 混合 溶剂 冲洗 塞 子 和 瓶颈 ， 使 冲洗 


液 流 入 抽 脂 瓶 。 














加 入 25mL 石油 醚 ， 塞 上 重新 润 湿 的 塞 子 ， 轻 轻 振荡 30s。 将 加 
塞 的 抽 脂 瓶 放 入 离心 机 中 ， 以 500 ~ 600r/min 的 转速 离心 5min， 否 
则 将 抽 脂 瓶 静 止 至 少 30min ， 直 到 上 

小 心地 打开 瓶 塞 ， 用 少量 的 
混合 溶剂 冲洗 塞 子 和 瓶颈 内 壁 ， 





使 冲洗 液 流入 抽 脂 




















瓶 。 如 果 两 相 


界面 低 于 小 球 与 瓶 身 相 接 处 ， 则 





治 瓶 壁 边缘 慢 慢 地 


面 高 于 小 球 和 瓶 身 相 接 处 〈 见 图 
7-1-3) ， 以 便于 倾倒 。 将 上 层 液 
民 可 能 地 倒 和 人 已 准备 好 的 加 入 沸 











石 的 脂肪 收集 瓶 中 ， 





层 ( 见 图 7-1-4)。 
剂 冲洗 瓶颈 外 部 ， 
在 脂肪 收集 瓶 中 。 








加 入 水 ,使 液 

















层 液 河清 ， 并 明显 与 水 分 离 。 











第 二 次 和 第 
三 次 抽 提 后 








避免 倒 出 水 
少量 混合 溶 
将 冲洗 液 收 集 
要 防止 溶剂 溅 











图 7-13 倾倒 酸 层 前 
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到 抽 脂 瓶 的 外 面 。 






第 二 次 和 第 
三 次 抽 提 后 











图 734 倾倒 醚 


后 


MU 


向 抽 脂 瓶 中 加 入 SmL 乙醇 ， 用 乙醇 冲洗 瓶颈 内 壁 ， 混 合 。 用 
1$mL 乙 栈 和 15mL 石油 醚 进行 第 二 次 抽 提 ， 同 样 进行 第 三 次 抽 提 ， 但 
只 用 1SmL 乙酸 和 1SmL 石油 酝 。 如 果 产 品 中 脂肪 的 质量 分 数 低 于 
5% ， 可 只 进行 两 次 抽 提 。 

合并 所 有 提取 液 ， 既 可 采用 葵 馏 的 方法 除去 脂肪 收集 瓶 中 的 洲 
剂 ， 也 可 于 沸水 洽 上 蒸发 至 干 来 除 掩 溶剂。 蒸馏 前 用 少量 混合 溶剂 冲 
洗 瓶 颈 内 部 。 将 脂肪 收集 瓶 放 入 102% +2%C 的 烘箱 中 加 热 1Ih， 取 出 脂 
肪 收集 瓶 ， 冷却 至 室温 ， 称 量 ， 精 确 至 0. lmg。 重 复 烘 干 操作 ， 直 到 
脂肪 收集 瓶 两 次 连续 称 量 差 值 不 超过 0. Smg， 记 录 脂 肪 收集 瓶 和 抽 提 
物 的 最 低 质量 。 

为 验证 抽 提 物 是 否 全 部 溶解 ， 向 脂肪 收集 瓶 中 加 入 25mL 石油 醚 ， 
微 热 ， 振 摇 ， 直 到 脂肪 全 部 溶解 。 如 果 抽 提 物 全 部 溶 于 石油 栈 中 ， 则 
含 抽 提 物 的 脂肪 收集 瓶 的 最 终 质量 和 最 初 质量 之 差 即 为 脂肪 含量 。 若 
提 物 未 全 部 深 于 石油 酥 中， 或 怀疑 抽 提 物 不 全 部 为 脂肪 ， 则 用 热 的 
石油 醚 洗 提 。 小 心地 倒 出 石油 栈 ， 不 要 倒 出 任何 不 溶 物 ， 重 复 此 操作 
3 次 以 上 ， 再 用 石油 醚 冲洗 脂肪 收集 瓶 口 的 内 部 。 最 后 ， 用 混合 溶剂 
冲洗 脂肪 收集 瓶 口 的 外 部 ， 避 免 深 液 溅 到 瓶 的 外 壁 。 将 脂肪 收集 瓶 放 
入 102% +2%C 的 烘箱 中 ， 加 热 1h， 恒 重 后 称 量 。 将 测 得 的 质量 之 差 作 
为 脂肪 的 质量 。 

(5) 结果 计算 ”样品 中 脂肪 的 含量 按 式 (7-1-6) 计算 。 





































































































































































































第 七 章 食品 理 化 检验 


" 329. 








X= 


(mi —m)— (ms—m) 
x 


100 


m 


式 中 XxX 一 一 样品 中 脂肪 的 含量 (g/1008g); 


一 一 样品 的 质量 (g) ; 





mi 一 一 测 得 的 脂肪 收集 瓶 和 抽 提 物 的 质量 (g); 














收集 瓶 和 不 溶 物 的 质量 〈(g) ; 





7722 
Js 
na 一 一 空 
i 
mu 一 一 空 





测 得 的 脂肪 收集 瓶 和 不 洲 物 的 质量 〈(g) 。 








(7-1-6) 


脂肪 收集 瓶 的 质量 ， 或 在 有 不 浴 物 存在 下 ， 测 得 的 脂肪 


白 试 验 中 ， 脂 肪 收集 瓶 和 测 得 的 抽 提 物 的 质量 (g) ; 
白 试验 中 脂肪 收集 瓶 的 质量 ， 或 在 有 不 溶 物 存在 时 ， 





结果 以 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 算术 平均 值 表 








示 ， 保 留 三 位 有 效 数 字 。 








精密 度 要 求 : 在 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 之 差 应 符 





合 : 当 脂 肪 含量 大 于 或 等 于 15% 
当 脂 肪 含量 为 5% ~ 15% 时 ， 结 曙 
含量 小 于 或 等 于 5% 时 ， 结 及 





(6) 注意 事项 











时 ， 结 果 之 差 小 于 或 等 于 0. 3g/100g; 
之 差 小 于 或 等 于 0. 2g/100g; 当 脂 肪 
之 差 小 于 或 等 于 0. 1g/100g。 


1) 要 进行 空白 试验 ， 以 消除 环境 及 温度 对 检验 结果 的 影响 。 进 


行 空白 试验 时 ， 在 脂肪 收集 瓶 中 放 和 人 lg 新 全 
每 100mL 溶剂 中 加 入 1 g 无 水 奶油 后 重新 蒸馏 ， 重 新 蒸馏 后 必须 尽快 





使 用 。 


2) 空白 试验 与 样品 的 测定 同 
































f 的 无 水 奶油 。 必 要 时 ， 于 


时 进行 。 对 于 存在 非 挥 发 性 物质 的 





试剂 ， 可 用 与 样品 的 测定 同时 进行 的 空白 试验 值 进行 校正 。 抽 脂 瓶 与 








天 平 室 之 间 的 温差 可 对 




















提 物 的 质量 产生 影响 。 在 理想 的 条 件 下 〈 试 














剂 空白 值 低 ， 天 平 室温 度 相 同 ， 脂 肪 收集 瓶 充 分 冷却 ) ， 该 值 通常 小 





山 











0. 5mg， 否 则 应 更 换 不 合格 的 试剂 或 对 试剂 进行 提纯 。 


3) 乙醚 中 过 氧化 物 的 检验 : 取 一 只 玻璃 小 量 简 ， 用 











然后 加 入 10mL 乙醚 ， 耻 
































于 0.5mg。 在 常规 测定 中 ， 可 和 忽略 不 计 。 如 果 全 部 试剂 空白 残余 物 大 
于 0.$Smg， 则 分 别 蒸 饮 100mL 乙醚 和 石油 配 , 测定 溶剂 残余 物 的 含 
量 。 用 空 的 控制 瓶 测 得 的 量 和 每 种 浴 剂 的 残余 物 的 含量 都 不 应 超过 


乙醚 冲洗 ， 


加 入 lmL 新 制备 的 100g/L 的 碘化钾 溶剂 ， 振 
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功 ， 静 置 Imin， 两 相 中 均 不 得 有 黄色 。 也 可 使 用 其 他 适当 的 方法 检验 
过 氧化 物 。 

在 不 加 抗 氧 化 剂 的 情况 下 ， 为 长 久保 证 乙酸 中 无 过 氧化 物 ， 使 用 
前 三 天 按 以 下 法 处 理 : 

@ 将 锌 销 削 成 长 条 ， 长 度 至 少 为 乙醚 瓶 高 度 的 1/2， 每 升 乙 配 用 
80cm2 锌 销 。 

@) 使 用 前 ， 将 锌 片 完全 浸入 每 升 中 含有 10g 五 水 硫酸 钢 和 2mL 质 
量 分 数 为 98% 的 硫酸 中 并 保持 1min， 然 后 取出 ， 用 水 轻 轻 彻底 地 冲洗 
辛 片 ， 将 湿 的 镀 铜 锌 片 放 入 乙醚 瓶 中 即 可 。 也 可 以 使 用 其 他 方法 ,但 
不 得 影响 检测 结 

5. 婴 幼 儿 食 品 和 乳品 中 脂肪 的 测定 (第 二 法 ) (GB 5413. 3 一 

2010 ) 

本 方法 适用 于 巴 氏 杀菌 乳 、 灭 菌 乳 、 生 乳 中 脂肪 的 测定 。 

(1) 原理 在 乳 中 加 入 硫酸 破坏 乳胶 质 性 和 和 覆盖 在 脂肪 球 上 的 蛋 
白质 外 膜 ， 离 心 分 离 脂肪 后 测量 其 体积 。 

(2) 所 需 试剂 ”硫酸 (分 析 纯 ，px = 
1. 84g/L) 、 异 戊 醇 (分 析 纯 ) 。 

(3) 所 需 仪 器 “乳脂 离心 机 、 盖 勃 氏 乳 
脂 计 (最 小 刻度 值 为 0.1%， 见 图 7-1-5)、 
0.75mL 单 标 乳 吸管 。 

(4) 检验 “于 盖 勃 氏 乳 脂 计 中 先 加 入 
10mL 硫酸 ， 再 沿 着 管 壁 小 心 准确 地 加 入 
10.75mL 样品 ， 使 样品 与 硫酸 不 要 混合 ， 然 
后 加 lmL 异 成 醇 ， 塞 上 橡胶 塞 ， 使 瓶 口 向 
下 ， 同 时 用 布 包 于 以 防 冲 出 ， 用 力 振 摇 使 /二 
其 呈 均 匀 棕 色 液体 ， 静 置 数 分 钟 ( 瓶 口 向 图 73573 盖 勃 氏 乳 脂 计 
) ， 置 于 65 ~70% 的 水 浴 中 5min， 取 出 后 
置 于 乳脂 离心 机 中 以 1100r/min 的 转速 离心 Smin， 再 置 于 65 ~70%C 的 
水 浴 水 中 保温 5min (注意 水 浴 水 面 应 高 于 乳脂 计 脂 肪 层 )， 取 出 ， 立 
即 读数 ， 即 为 脂肪 的 含量 。 

(5) 精密 度 ”在 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 绝对 差 
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读 取 部 分 
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值 不 得 超过 算术 平均 值 的 5% 。 
第 二 节 滴定 分 析 法 在 食品 检验 中 的 应 用 

滴定 分 析 法 是 传统 的 分 析 方 法 之 一 。 一 直 以 来 ， 滴 定 分 析 法 在 食 
品 分 析 中 占有 重要 的 地 位 。 一 般 情况 下 ,滴定 分 析 法 分 为 沉淀 滴定 
法 、 酸 碱 滴定 法 、 氧 化 还 原 滴 定 法 、 配 位 滴定 法 四 类 。 沉 淀 滴定 法 
(如 莫 尔 法 ) 用 于 食品 中 食盐 含量 的 检测 ;， 酸 碱 滴定 法 的 用 途 也 很 多 ， 
如 测定 食品 总 酸度 ， 测定 食 用 油 酸 价 ， 测 定 蛋 白质 和 氨基 酸 含量 ; 氧 
化 还 原 滴定 法 (如 而 量 法 ) 用 于 测定 食品 的 过 氧化 值 ; 配 位 滴定 法 用 
于 测定 食品 中 钉 的 含量 等 。 

一 、 蛋 白质 的 测定 

蛋白 质 是 由 多 种 不 同 的 w- 氮 基 酸 通过 肽 链 相互 连接 而 成 的 ， 并 有 具 
有 多 种 多 样 的 二 级 和 三 级 结构 。 不 同 的 蛋白 质 具 有 不 同 的 氨基 酸 组 成 。 

从 组 成 上 看 : 化 学 元 素 有 C、H、0、N 等 ， 官 能 基 团 有 肽 键 、 氮 
基 酸 残 基 、 酸 碱 基 团 、 芳 香 基 团 等 。 因 此 ， 含 氮 是 蛋白 质 区 别 于 其 他 
有 机 物 的 主要 标志 。 

不 同 食品 中 的 和 蛋白质 含 氮 量 不 同 ， 和 蛋白 质 的 量 与 氮 含 量 的 关系 用 
蛋白 质 系数 己 表 示 。 和 蛋白 质 系 数 一 一 每 份 氮 素 相当 于 的 和 蛋白质 的 份 
数 。 一 般 蛋 白质 含 氮 为 16% (质量 分 数 ) ， 所 以 1 份 氮 素 相当 于 6. 25 
份 蛋 白质 。 以 下 是 部 分 食品 的 蛋白 质 系数 下: 









































































































































































































































玉米 、 荞 麦 、 青 豆 、 鸡 和 蛋 6. 25 
花生 5. 46 
大 米 5. 95 
大 豆 及 其 制品 5.71 
小 麦 粉 5. 70 
牛乳 及 其 制品 6. 38 











蛋白 质 是 生物 体 细胞 的 重要 组 成 成 分 ， 在 生物 体系 中 起 着 核心 作 
用 。 蛋 白质 也 是 食品 中 一 种 重要 的 产能 营养 素 ， 并 提供 人 体 必 需 的 氨 
基 酸 。 和 蛋白 质 还 对 食品 的 质 构 、 风 味 和 加 工 产 生 影 响 。 

乳 、 肉 、 水 产品 、 蛋 、 谷 物 、 豆 类 和 油料 种 子 都 是 食品 蛋白 质 的 
主要 来 源 。 为 了 满足 人 类 对 食品 蛋白 质 日 益 增 长 的 需要 ， 不 仅 要 寻找 




















' 332 ， 
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可 


常规 蛋 


新 的 食品 蛋白 质 资源 和 开发 利用 蛋白 质 的 技术 方法 ， 而 
白质 的 利用 率 和 性 能 的 改进 ， 





因此 了 解 蛋 














营养 和 功能 性 质 ， 具 有 重 





的 实际 意义 。 








和 蛋 


白质 的 功能 性 质 在 食品 
集 糕 时 就 充分 地 利用 了 卵 蛋 白 的 乳化 性 、 搅 








和 蛋白质 





























的 功能 性 质 是 在 食品 加 
征 和 功能 关系 分 析 研 究 











得 到 了 极其 广泛 的 应 用 。 例 如 : 
打 起 泡 性 和 热 凝 聚 作 
-实践 、 模 型 体系 试验 和 和 蛋 白质 结构 特 
等 多 重 基 础 上 逐步 探 明 的 。 系 统 地 测定 各 种 食 














还 应 提高 对 
白质 的 物理 、 化 学 、 











生 || > 


制造 


市 
jo 





人 











EE 性质 有 助 于 在 食品 








白质 资源 ， 而 探 明 、 解 释 、 把 握 和 改进 食 


品 蛋 白质 (包括 新 开发 的 食品 蛋白 质 产品 ) 的 功 色 
加 工业 中 正确 地 使 用 这 些 蛋 
品 蛋白 质 的 功能 性 质 就 可 研究 一 种 新 的 食品 配方 和 新 的 加 工 工艺 。 风 





味 物 质 能 够 部 分 被 吸附 或 


苗 涩 味 物 


的 风味 物质 和 其 他 风味 物质 的 可 道 





中 保持 其 风味 。 





二 
结合 





十 
结合 ， 


在 食品 的 蛋白 质 中 ， 
质 等 不 良 风味 物质 的 结合 常会 降低 蛋白 质 的 食用 性 质 ， 而 肉 
可 使 食品 在 保藏 和 加 工 过 程 


豆 腥 味 、 酸 败 味 和 




















因此 ， 蛋 白质 含量 的 测定 具有 重要 的 意义 : 评价 食品 的 营养 价 
值 ， 开 发 利用 食品 资源 ， 指 导 生 产 ， 优 化 食品 配方 ， 提 高 产品 质量 。 


讽 
今生 有 旦 . 


虞 兰 量 


定 氨基 酸 残 基 、 酸 性 和 碱 性 基 





























I 定 蛋 白质 的 方法 可 分 为 两 大 类 : 一 类 是 利用 蛋白 
、 肽 键 和 折射 率 等 测 


Ee 3 不 


蛋白 质 含量 ; 


质 的 共性 ， 即 


类 是 利用 蛋白质 中 特 








丰 万 

















团 以 及 芳香 基 











团 等 测定 蛋 








白质 含量 。 蛋 


白质 测定 最 常用 的 方法 是 凯 氏 定 所 法 。 它 是 测定 总 有 机 氮 的 最 准确 和 





操作 较 简 便 的 方法 之 一 








比 色 法 、 染 料 结合 分 
上 


























凯 氏 定 氮 法 
演变 成 常量 法 、 
等 多 种 方法 。 

(1) 原理 











4 测定 ， 由 于 方法 简便 快速 ， 多 用 于 生产 单位 质 
国外 采用 红外 检测 仪 对 蛋 

1. 凯 式 定 气 法 检测 食品 中 的 蛋白 
由 Kieldahl 于 1833 年 首先 
微量 法 、 改 良 凯 氏 定 所 法、 自动 定 氮 仪 法 、 半 微 








， 在 国内 外 应 
光度 比 色 法 、 酚 试剂 法 等 














用 普遍 。 此 外 ， 双 缩 脲 分 光 光 度 


已 常用 于 蛋白质 含量 











白质 进行 快速 定量 分 析 。 








FE 


本 向 
里 


空 制 分 析 。 近 年 来 ， 





质 (GB 5009. 5 一 2010) 























ED, 





经 长 


改进 ， 迄 今 已 











- 国 .> 
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将 样品 与 浓 硫 酸 和 催化 剂 一 同 加 热 消化 ， 使 蛋白 质 分 


解 ， 其 中 碳 和 氧 被 氧化 为 二 氧化 碳 和 水 逸 出 ， 而 样品 中 的 有 机 气 转 化 
为 氮 ， 并 与 硫酸 结合 成 硫酸 匀 ， 此 过 程 称 为 消化 。 加 碱 将 消化 液 碱 化 ， 
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使 氨 游 离 出 来 ， 青 通过 水 蒸气 蒸馏 ， 使 氨 蒸 出 ， 用 硼酸 吸收 形成 硼酸 
饼 ， 再 以 标准 盐酸 或 硫酸 溶液 滴定 ， 根 据 标 准 盐酸 消耗 量 可 计算 出 蛋 
白质 的 含量 。 
1) 消化 : 消化 反应 方程 式 为 
2NH, (CH,),COOH +13H,SO, 
=(NH, ),SO, +6C0, 1 +12S0, + +16H,0 
浓 硫酸 具有 脱水 性 ， 使 有 机 物 脱水 并 炭化 为 磺 、 氧 、 气 。 浓 硫酸 
又 有 氧化 性 ， 使 炭化 后 的 碳 氧 化 为 二 氧化 碳 ， 硫 酸 则 被 还 原 成 二 氧 
化 硫 。 


















































2H,S0, + C- 人 2so， +2H,0 + CO, 1 

二 氧化 硫 使 氮 还 原 为 氮 ， 本 身 则 被 氧化 为 三 氧化 硫 ， 氮 随 之 与 硫 
酸 作用 生成 硫酸 匀 留 在 酸性 溶液 中 。 

H,S0, +2NH, = (NH, ),SO， 

在 消化 反应 中 ,为 了 加 速 蛋 白质 的 分 解 ， 缩 短 消化 时 间 ， 常 加 入 
下 列 催化 剂 : 

GO 硫酸 钾 ， 加 入 硫酸 钾 的 目的 是 提高 溶液 的 沸点 ， 加 快 有 机 物 的 
分 解 。 硫 酸 钾 与 硫酸 作用 生成 硫酸 氧 钾 可 提高 反应 温度 。 一 般 纯 硫 酸 
的 沸点 在 340% 左右 ， 而 添加 硫酸 钾 后 ， 可 使 温度 提高 至 400% 以 上 ， 
而 且 随 着 消化 过 程 中 硫酸 不 断 地 被 分 解 ， 水 分 不 断 逸 出 而 使 硫酸 氧 钾 
的 浓度 逐渐 增 大 ， 故 沸点 不 断 升 高 。 其 反应 式 如 下 : 

K,S0, + HSO, =2KHSO, 





























































































































2KHSO,- 人 Rs0， HHOT +SO; 1 
所 以 硫酸 钾 的 加 入 量 也 不 能 太 大 ， 和 否则 消化 体系 温度 过 高 ， 又 会 
引起 已 生成 的 锭 盐 发 生 热 分 解 ， 析 出 氮 而 造成 损失 。 


A 
(NH, ),S0,—NH, 1 + NH, HSO, 








A 
2NH, HSO, 一 2NH, 1 +2S0, 1 +2H,0 
A 





2CuS0, 一 CuSO, +SO, 1 + 0, 1 
除 硫酸 钾 外 ， 也 可 以 加 入 硫酸 钠 、 氧 化 钾 等 盐 类 来 提高 沸点 ,但 
不 如 硫酸 钾 。 
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@) 硫酸 铜 CuS0, : 硫酸 铜 起 催化 剂 的 作用 。 凯 氏 定 氮 法 中 可 用 的 
催化 剂 种 类 很 多 ， 除 硫酸 铜 外 ,还 有 和 氧化 来 、 来 、 硒 粉 等 ,但 考虑 到 
效果 、 价 格 及 环境 污染 等 多 种 因素 ， 应 用 最 广泛 的 是 硫酸 铜 。 使 用 时 
常 加 入 少量 过 氧化 氛 、 次 氧 酸 钾 等 作为 氧化 剂 ， 以 加 速 有 机 物 的 氧化 
分 解 。 硫 酸 铜 的 作用 机 理 如 下 : 

Cu,S0, +2H.SO, =2CuSO, +2HO+SO, 1 
A 



































C+2CuS0,—Cu, S50, + 5S0, 1 + C0, 1 

此 反应 不 断 进行 ， 待 有 机 物 全 部 被 消化 完 后 ,不 再 有 硫酸 亚 铀 
(Cu,SO0, 褐 色 ) 生成 ,溶液 呈现 清流 的 二 价 铜 的 蓝 绿色 。 故 硫酸 铜 除 
起 催化 剂 的 作用 外 ， 还 可 指示 消化 终点 的 到 达 ， 以 及 下 一 步 燕 馏 时 作 
为 碱 性 反应 的 指示 剂 。 

2) 蒸馏 : 在 消化 完全 的 样品 消化 液 中 加 入 浓 毛 氧化 钠 使 其 呈 碱 
性 ， 此 时 氨 游 离 出 来 ， 加 热 蒂 馏 即 可 释放 出 氨 气 。 反 应 方程 式 如 下 : 
2NaOH + (NH,),S0, =2NH; 1 + Na,S0, +2H,0 

3) 吸收 与 滴定 : 蒸馏 所 释放 出 来 的 氮 ， 用 硼酸 溶液 进行 吸收 ， 
硼酸 呈 微 弱酸 性 (K,, =5.8 x10)， 与 氨 形 成 强 碱 弱酸 盐 ， 待 吸收 
完全 后 ， 再 用 盐酸 标准 溶液 滴定 。 吸 收 及 滴定 反应 方程 式 如 下 : 

2NH, +4H;BO,; =(NH, ),B,0, + 5H,0 
(NH, ),B,0, +5H,0 +2HCL=2NH,CL+4H;BO， 

蒸馏 释放 出 来 的 氮 ， 也 可 以 采用 硫酸 或 盐酸 标准 溶液 吸收 ， 然 后 
再 用 氢 氧 化 钠 标准 溶液 反 滴 定 吸收 液 中 过 剩 的 硫酸 或 盐酸 ， 从 而 计算 
出 总 氮 量 。 此 方法 可 应 用 于 各 类 食品 中 和 蛋白 质 含量 的 测定 。 

(2) 所 需 试剂 ”所 用 试剂 均 为 分 析 纯 ， 水 为 GB/AT 6682 一 2008 规 
定 的 三 级 水 。 

1) 常见 试剂 : 硫酸 铜 (CuSO, . 5SH,O) 、 硫 酸 钾 〈(K,SO, ) 、 硫 酸 
(HSO, ， 密 度 为 1.84g[L) ， 硼 酸 (HBO; ) 、 甲 基 红 指示 剂 (Cs Hi 
N;0, ) 、 洗 甲 酚 绿 指示 剂 ( C,, H,,Br, 0;S) 、 亚 甲 基 蓝 指示 剂 (Cj Hs 
CiN;S . 3H,0) 、 氢 氧化 钠 (Na0H) 、95% 乙醇 (C,H;0H)。 

2) 硼酸 溶液 (20g/L): 称 取 20g 硼酸 ， 加 水 溶解 后 稀释 
至 1000mL。 
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3) 氧 氧 化 钠 溶液 (400g/L) : 称 取 40g 氧 氧化 钠 加 水 溶解 后 ， 放 





冷 ， 稀 释 至 100mL。 


4) 硫酸 标准 滴定 溶液 (0.0500mol/L) 或 盐酸 标准 滴定 溶液 


(0. 0500mol/L) 。 


5) 甲 基 红 乙醇 溶液 (1g/L) : 称 取 0.1g 甲 基 红 ， 洲 于 95% 乙醇 ， 





用 95% 乙醇 稀释 至 100mL。 


6) 亚 甲 基 蓝 乙醇 溶液 (1g/L) : 称 取 0.1g 亚 甲 基 蓝 ， 
用 95% 乙醇 稀释 至 100mL。 
) 省 甲 酚 绿 乙醇 溶液 (1g/L) : 称 取 0. 1g 省 甲 酚 绿 ， 游 于 95% 
用 95% 乙醇 稀释 至 100mL。 
混合 指示 液 : 2 份 甲 基 红 乙醇 溶液 与 1 份 亚 甲 基 蓝 乙醇 溶液 临 
， 也 可 用 1 份 甲 基 红 乙醇 溶液 与 5 份 省 甲 酚 绿 乙醇 溶液 临 用 





乙醇 ， 




















乙醇 ， 














(4) 样品 的 处 理 
要 尽量 切 碎 ; 液 
(5) 测定 
1) 消化 : 准确 称 取 











酸 20mL， 轻 轻 于 瓶 





口 放 


( 见 图 7-2-1) ， 并 将 其 以 45° 斜 支 于 有 小 
孔 的 石棉 网 上 。 用 电炉 以 小 火 加 热 ， 竺 





内 容 物 全 部 谈 化 ， 泡 沫 停 1 





固体 样品 0.2 ~2g ( 半 
样品 10 ~20mL) ， 小 心 移 和 人 干燥 洁净 的 
100mL、250mL 或 500mL 定 氮 瓶 中 ， 加 
入 研 细 的 硫酸 铜 0.2g、 硫 酸 钾 6g 和 硫 


天 平 ( 感 量 为 lmg) 、 定 氮 蒸 馏 装 置 、 


固体 样品 要 粉碎 成 粉末 ， 不易 粉碎 的 固 
体 样品 要 混合 均匀 。 








一 支 小 漏斗 





上 产生 后 ， 加 

















大 火力 ， 保 持 瓶 内 液体 微 





至 液体 变 


二 
起 








蓝 绿色 并 澄清 透明 后 ， 再 继续 加 热 
0.5 ~1h。 取 下 冷却 ， 小 心 加 入 20mL 蒸 
人 饮水， 再 放 冷 ， 转 移 至 100mL 容量 瓶 ， 
并 用 少量 水 洗 定 氮 瓶 ， 将 洗 液 也 转移 至 

















图 7-2-1 














溶 于 95% 


[各 





动 凯 氏 














体 样品 





体 样品 2 ~$g， 液 体 








凯 氏 定 氮 消 化 装置 











1 一 电炉 “2 一 定 氮 瓶 
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容量 瓶 ， 定 容 。 同 时 做 试剂 空白 


2) 蒸馏 : 将 凯 氏 定 氮 瓶 按 图 
7-2-2 所 示 方 式 连 好 。 向 水 蒸气 发 
生 器 内 装 水 至 2/3 处 ， 加 入 数 粒 玻 
璃 珠 ， 加 甲 基 红 乙醇 溶液 数 滴 及 硫 
酸 数 毫 升 ， 以 保持 水 呈 酸 性 ， 加 热 2 
者 沸水 蒸气 发 生 器 内 的 水 并 使 其 保 
持 沸腾 。 塞 紧 瓶 口 ， 将 冷凝 管 下 端 1 
插入 接收 瓶 液 面 下 〈 瓶 内 预先 装 人 
10mL 20g/L 硼酸 溶液 及 混合 指示 















































Ey 


剂 1 滴 或 2 滴 )。 准 确 吸 取 2.0 ~ 图 7-2-2 定 氮 蒸 馅 装置 














10.0mL 试 样 的 处 理 液 由 小 玻璃 杯 -电炉 2 一 水 茶 气 发 生 融 (2L 烷 瓶 ) 
洽 大 反应 室 ， 其 侧 二 水 洗涤 未 区 人 
璃 杯 并 使 之 流入 反应 室内 ， 随 后 塞 5 有 区 可 6 屋外 层 7 一 术 受 全 
紧 棒 状 玻 珊 塞 ， 将 10mL 400s/1 氢 时 半天 8- 冷 托管 9 东信 液 接收 
氧化 钠 溶液 倒 人 小 玻璃 杯 ， 提 起 玻璃 塞 使 其 缓 缓 流 和 反应 室 ， 立 即将 
玻璃 塞 盖 紧 ， 并 加 水 于 小 玻璃 杯 以 防 漏 气 。 夹 紧 螺 旋 夹 ， 开 始 蒸馏 。 
蒸馏 10min 后 移动 蒸馏 液 接收 瓶 ， 使 液 面 离开 冷凝 管 下 端 ， 再 攻 
馏 lmin， 然 后 用 少量 水 冲洗 冷凝 管 下 端 外 部 ， 取 下 燕 馏 液 接收 瓶 。 
3) 滴定 : 以 硫酸 或 盐酸 标准 滴定 溶液 滴定 至 终点 。 同 时 作 试 剂 
白 。 
终点 突变 颜色 : 2 份 甲 基 红 乙醇 溶液 与 1 份 亚 甲 基 蓝 乙醇 溶液 指 
示 剂 ， 颜 色 由 紫红 色 变 成 灰色 ，pH =5.4; 1 份 甲 基 红 乙醇 溶液 与 5 份 
溴 甲 酚 绿 乙醇 溶液 指示 剂 ， 颜 色 由 酒 红色 变 成 绿色 ，pH =5. 1。 
(6) 结果 计算 食品 中 和 蛋白质 的 含量 按照 式 (7-2-1) 计算 。 
有 cx(V—-V,) x0.0140 
m x Vs/100 
式 中 X 一 -蛋白质 的 质量 分 数 ; 
HCl 标准 溶液 的 浓度 (molL) ; 
VW 一 一 滴定 样品 吸收 液 时 消耗 盐酸 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 
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xFx100 (7-2-1) 
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太一 一 滴定 空白 吸收 液 时 消耗 盐酸 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 

太一 一 吸取 消化 液 的 体积 (mL) ; 

mm 一 一 样品 质量 (g) ; 
0.0140 一 一 1.0mL 硫酸 [c(1/2H,SO,) =1.000mol/L] 或 盐酸 [c(HC) = 

1. 000mol/L] 标准 滴定 溶液 相当 的 氮 的 质量 (g/ mmol) ; 
一 一 气 换 算 为 蛋白 质 的 系数 。 

蛋白 质 的 系数 : 一 般 食物 为 6.25; 纯 乳 与 纯 乳 制品 为 6. 38; 面粉 
为 5.70; 玉米 、 高 梁 为 6.24; 花生 为 5.46; 大 米 为 5.95; 大 豆 及 其 粗 
加 工 制品 为 5.71; 大 豆 蛋 白 制品 为 6.25; 肉 与 肉 制品 为 6.25; 大 麦 、 
小 米 、 燕 麦 、 裸 麦 为 5.83; 芝麻 、 向 日 欧 为 5.30; 复合 配方 食品 
为 6.25。 

结果 以 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 算术 平均 值 表 
示 。 当 和 蛋白质 含量 大 于 或 等 于 1g/100g 时 ， 结 果 保 留 三 位 有 效 数 字 ; 
当 蛋 白质 含量 小 于 1g/100g 时 ， 结 果 保 留 两 位 有 效 数字 。 在 重复 性 条 
件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算术 平均 值 
的 10% 。 

(7) 注意 事项 

1) 所 用 试剂 溶液 应 用 无 氨 蒸 馏 水 配制 。 

2) 消化 时 不 要 用 强 火 ， 应 保持 缓和 沸腾 ， 并 注意 不 断 转动 凯 氏 
定 氮 瓶 ， 以 利用 冷凝 酸 液 将 附 在 瓶 壁 上 的 固体 残渣 洗 下 并 促进 其 消化 


3) 样品 中 者 含 脂肪 或 糖 较 多 ， 则 在 消化 过 程 中 易 产生 大 量 泡沫 。 
为 防止 泡沫 溢出 瓶 外 ， 在 开始 消化 时 应 用 小 火 加 热 ， 并 不 断 摇动 ， 或 
者 加 入 少量 辛 醇 或 液 状 石蜡 或 硅油 消 泡 剂 ， 并 同时 注意 控制 热源 强度 。 

4) 当 样 品 消 化 液 不 易 澄清 透明 时 ， 可 冷却 凯 氏 定 氮 瓶 ， 加 入 质 
量 分 数 为 30% 的 过 氧化 氨 2 ~ 3mL， 再 继续 加 热 消 化 。 
5) 若 取样 量 较 大 〈 如 干 试 样 超过 5g) ， 则 可 按 每 克 试 样 SmL 的 
比例 增加 硫酸 用 量 。 

6) 一 般 消化 至 溶液 透明 后 ， 继 续 消 化 30min 即 可 ， 但 对 于 含有 特 
别 难以 氨 化 的 氮 化 合 物 ( 如 赖 氨 酸 、 组 氨 酸 、 色 氨 酸 、 栈 氨 酸 或 且 毛 
酸 等 ) 的 样品 ， 需 适当 延长 消化 时 间 。 有 机 物 如 分 解 完 全 ， 消 化 液 呈 
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蓝 色 或 浅 绿 色 ， 但 含 铁 量 多 时 ， 呈 较 深 的 绿色 。 

7) 蒜 馏 装置 不 能 漏 气 。 

8) 薰 馏 前 若 加 碱 量 不 足 ， 则 消化 液 旺 蓝 色 ， 不 生成 氧 氧化 铜 沉 
淀 ， 此 时 需 再 增加 氧 氧化 钠 用 量 。 

9) 硼酸 吸收 液 的 温度 不 应 超过 40% ， 和 否则 会 因 对 氮 的 吸收 作用 
减弱 而 造成 损失 ， 此 时 可 置 于 冷水 浴 中 使 用 。 

10) 蒸馏 完毕 后 ， 应 先 将 冷凝 管 下 端 提 离 液 面 清洗 管 口 ， 再 蒸 
lmin 后 关 掉 热源 ， 否 则 可 能 造成 吸收 液 倒 吸 。 

11) 混合 指示 剂 在 碱 性 溶液 中 呈 绿 色 ， 在 中 性 溶液 中 呈 灰 色 ， 在 
酸性 溶液 中 呈 红 色 。 

12) 因为 消化 过 程 中 的 温度 可 达 400% ， 所 以 操作 时 要 注意 ,不 
要 被 烫伤 。 

13) 消化 过 程 中 会 产生 二 氧化 硫 等 有 毒气 体 ， 所 以 一 定 要 在 通风 
橱 中 进行 消化 ， 还 要 保持 实验 室 通风 良好 ， 避 免 中 毒 。 

14) 消化 结束 后 ， 不 要 把 定 氮 瓶 直接 放 在 试验 台 上 ， 一 是 因为 温 
度 高 会 溪 坏 试验 台 ， 二 是 因为 定 氮 瓶 遇 冷 会 炸 裂 。 应 把 定 氮 瓶 放 在 木 
质 的 支架 上 ， 直 到 冷却 至 室温 。 

2. 有 蛋白质 的 快速 检测 法 ( 双 缩 脲 分 光 光 度 比 色 法 ) 

蛋白 质 的 快速 检测 法 有 双 缩 脲 分 光 光 度 比 色 法 、 染 料 结合 分 光 光 
度 比 色 法 、 水 杨 酸 比 色 法 、 折 光 法 、 旋 光 法 及 近 红 外 光谱 法 等 。 新 一 
代 微 电脑 的 智能 化 分 光 光 度 计 具有 浓度 直 读 功能 及 数据 处 理 能 力 ， 能 
自动 地 将 检测 样品 与 标准 进行 比较 ， 并 直接 给 出 样品 的 浓度 。 本 方法 
灵敏 度 较 低 ， 但 操作 简单 、 快 速 ， 故 常用 在 生物 化 学 领域 中 测定 蛋白 
质 的 含量 。 本 方法 也 适用 于 豆 类 、 油 料 、 米 谷 等 作物 种 子 及 肉 类 等 样 
品 的 测定 。 

(1) 原理 ” 当 脲 被 小 心地 加 热 至 150 ~ 160% 时 ， 可 由 两 个 分 
子 间 脱 去 一 个 氨 分 子 而 生成 二 缩 脲 (也 叫 双 缩 脲 )。 双 缩 脲 与 碱 及 
少量 硫酸 铜 溶 液 作用 生成 紫红 色 的 配 位 化 合 物 ， 此 反应 称 为 双 缩 
脲 反应 。 
由 于 和 蛋白质 分 子 中 含有 上 肽 键 (一 CO 一 NH 一 )， 与 双 缩 脲 结构 相 
似 ， 故 也 能 呈现 此 反应 而 生成 紫红 色 配 位 化 合 物 。 在 一 定 条 件 下 ， 其 
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颜色 深浅 与 蛋白 质 含量 成 正比 ， 据 此 可 用 吸收 光度 法 来 测定 蛋白 质 含 
量 。 该 配 位 化 合 物 的 最 大 吸收 波长 为 560nm。 

(2) 所 需 试剂 

1) 碱 性 硫酸 铜 溶液 

@ 以 甘油 作 稳定 剂 : 将 10mL 10molL 的 氧 氧化 钾 和 3.0mL 甘油 
加 到 937mL 蒸馏 水 中 ， 剧 烈 搅 拌 ， 同 时 慢 慢 加 入 50mL 40g/L 的 硫酸 
铜 (CuSO, . 5H,0) 溶液 。 

@) 以 酒石酸 钾 钠 作 稳 定 剂 : 将 10mL 10molL 的 氧 氧化 钾 和 
20mL 250g/L 的 酒石酸 钾 钠 溶液 加 到 930mL 蔡 馏 水 中 ， 剧 烈 搅 拌 ， 同 
时 慢 慢 加 入 40mL 40g/L 的 硫酸 铜 溶液 。 

加 入 硫酸 铜 溶液 时 ， 必 须 剧烈 搅拌 ， 否 则 将 生成 毛 氧 化 铜 沉 淀 。 

2) 四 氧化 碳 (CCl, ) 。 

(3) 所 需 仪 器 “分光 光度 计 、 离 心机 (转速 为 4000r/min)。 

(4) 测定 

1) 标准 曲线 的 绘制 : 以 用 凯 氏 定 氮 法 测 出 蛋白 质 含量 的 样品 作 
为 标准 蛋白 质 样 。 按 和 蛋白质 质 量 40mg、50mg、60mg、70mg、80mg、 
90mg、100mg、110mg 分 别称 取 混 合 均匀 的 标准 和 蛋白质 样品 置 于 8 文 
50mL 纳 氏 比 色 管 中 ， 然 后 各 加 入 lmL 四 氯 化 碳 ， 再 用 碱 性 硫酸 铜 深 
液 (Q@ 或 @ ) 准确 稀释 至 S0mL， 振 摇 10min， 静 置 Imin， 取 上 层 清 
液 离心 Smin， 取 离心 分 离 后 的 透明 液 置 于 比 色 正中 ,在 560nm 波长 下 
以 蒸馏 水 作 参 比 液 调节 仪器 零点 并 测定 各 溶液 的 吸光 度 。 以 蛋白 质 的 
质量 为 横 坐 标 ， 以 吸光 度 为 纵 坐 标 绘制 标准 曲线 。 

2) 样品 的 测定 : 准确 称 取 适量 样品 〈 使 蛋白 质 质量 在 40 ~ 110mg 
之 间 ) 置 于 50mL 纳 氏 比 色 管 中 ， 加 lmL 四 氧化 碳 ， 按 上 述 步 又 显 色 
后 ,在 相同 条 件 下 测 其 吸光 度 。 用 测 得 的 吸光 度 在 标准 曲线 上 即 可 查 
得 蛋白 质 毫 克 数 ， 进 而 由 此 求 得 蛋白 质 含量 。 

(5) 计算 







































































































































































三 
式 中 XX 一 样品 中 看 白质 的 含量 (mg/100g) ; 
m 一 一 由 标准 曲线 上 查 得 的 蛋白 质 质量 (mg) ; 


(7-2-2) 
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m 一 一 样品 质量 (g) 。 
(6) 注意 事项 


1) 蛋白 质 的 种 类 不 同 ， 对 发 色 程度 的 影响 也 就 不 同 。 
2) 标准 曲线 绘制 完整 之 后 ， 无 需 每 次 再 绘制 标准 曲线 。 

















3) 脂肪 含量 高 的 样品 应 预先 用 醚 抽出 弃 去 。 



































4) 样品 中 有 不 溶性 成 分 存在 时 ,会 给 比 色 测 定 带 来 困难 ， 此 时 


可 预先 将 蛋白 质 抽出 后 再 进行 测定 。 





5) 当 肽 链 中 含有 且 氮 酸 时 ， 若 有 多 量 糖 类 共存 ， 则 显 色 不 好 ， 








会 使 测定 值 偏 低 。 
二 、 总 酸 的 测定 


总 酸 是 指 食品 中 所 有 与 碱 性 物质 发 生 中 和 
量 可 用 滴定 法 确定 ， 故 总 酸度 又 称 为 可 滴定 酸度 。 总 酸 主要 是 一 系列 

















反应 的 酸 的 总 和 。 其 含 



































管理 等 方面 被 认为 是 重要 的 成 分 。 测 定 食品 
意义 。 























的 有 机 酸 ， 包 括 己 酸 、 丁 酸 、 乳 酸 、 乙 酸 、 酒 
等 。 食 品 中 的 酸 不 仅 作为 酸味 成 分 ， 而 且 在 食品 的 加 工 、 储 藏 及 品质 
中 的 总 酸 具 有 十 分 重要 





石 酸 、 芋 果 酸 、 柠 机 本 








首先 ， 有 机 酸 影响 食品 的 色 、 香 、 味 及 稳定 性 。 果 蔬 中 所 含 色 素 





的 色调 ， 与 其 酸度 密切 相关 。 在 一 些 变色 反应 中 ， 酸 是 起 很 重要 作用 
的 成 分 。 如 叶绿素 在 酸性 条 件 下 变 成 黄 褐色 的 脱 镁 叶绿素 ， 花 青 素 在 
不 同 酸度 下 的 颜色 不 相同 。 果 实 及 其 制品 的 口感 取决 于 糖 、 酸 的 种 
类 、 含 量 及 比例 ， 酸 度 降 低 则 甜 味 增加 。 同 时 ,水 果 中 适量 的 挥发 
酸 也 会 带 给 其 特定 的 香气 。 另 外 ， 若 食品 中 有 机 酸 的 含量 高 ， 则 其 
pH 值 低 ， 而 pH 值 的 高 低 ， 对 食品 稳定 性 有 一 定 影响 。 降 低 pH 值 ， 
能 减弱 微生物 的 抗 热 性 和 抑制 其 生长 ， 所 以 pH 值 是 果蔬 饶 头 杀 苗 条 
件 的 主要 依据 。 在 水 果 加 工 中 ， 控 制 介 质 pH 值 可 以 抑制 水 果 褐 变 。 
有 机 酸 能 与 Fe、Sn 等 金属 反应 ， 加 快 设备 和 容器 的 腐蚀 作用 ， 影 响 






































氧化 。 
































制品 的 风味 与 色泽 。 有 机 酸 可 以 提高 维生素 C 的 稳定 性 ， 防 止 其 


其 次 ， 食 品 中 有 机 酸 的 种 类 和 含量 是 判别 其 质量 好 坏 的 一 个 重要 


指标 。 挥 发 酸 的 种 类 是 判别 某 些 制品 腐败 的 标准 ， 若 某 些 发 酵 制 品 中 








有 甲酸 积累 ， 则 说 明 已 发 生 细菌 性 腐败 。 挥 发 酸 的 含量 也 是 某 些 制品 
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质量 好 坏 的 指标 ， 若 水 曙 
乙酸 ， 则 说 明 制品 腐败 。 牛 乳 及 乳 制 品 
由 乳酸 菌 发 醇 而 产生 腐败 。 新 鲜 的 
在 存放 过 程 中 
脂肪 酸 ， 使 油脂 酸败 ， 故 通过 测定 
新 鲜 程 度 。 有 效 酸度 也 是 判别 食品 质量 
5.7~6.2, 若 pH>6.7， 则 说 明 肉 已 变质 。 
用 有 机 酸 的 含量 与 糖 的 含量 之 比 ， 





























酸 。 但 ; 








再 次 ， 利 
熟 度 。 
有 机 酸 在 果蔬 中 










































































随 着 成 熟 度 的 提高 ， 
故 通过 测定 酸度 可 判 
工艺 条 件 很 有 意义 。 























有 机 酸 含量 下 降 ， 而 糖 


断 茶 些 果 蔬 的 成 熟 度 ， 对 确 





发 酵 制 品 中 含有 0.1% (质量 分 数 ) 以 上 
中 乳酸 含量 过 高 时 ， 也 说 明 
脂 常 党 是 中 性 的 ， 不 含 游离 脂 
Pp， 本 身 含 有 的 解 脂 酶 会 分 解 油脂 而 产生 游离 
脂 酸度 (以 酸 价 表示 ) 可 判别 其 
指标， 如 新 鲜 肉 的 pH 值 为 


的 














肪 


可 判断 某 些 果蔬 的 成 


的 含量 ， 因 其 成 熟 度 及 生长 条 件 不 同 而 异 ， 一般 
含量 增加 ， 糖 酸 比 增 大 。 





定 果 蔬 收 获 期 及 加 工 


测定 食品 中 总 酸 的 方法 主要 是 利用 酸 碱 中 和 原理 ， 用 酚 本 指示 剂 
或 电位 计 指示 终点 。 现 行 有 效 的 方法 为 《食品 
12456 一 2008) 规定 的 方法 。 

1. 酸 碱 滴定 法 


(1) 原理 ”根据 酸 碱 中 和 原理 ， 
为 指示 剂 确定 滴定 终点 ， 按 碱 液 的 消耗 量 计 算 食品 


(2) 试剂 和 仪器 


1) 试剂 : 


所 有 试剂 均 为 分 析 纯 ; 分 析 









































中 总 酸 的 测定 》 (GBZXT 





用 碱 液 滴定 试 液 中 的 酸 ， 以 酚 枉 





中 的 总 酸 含量 。 





用 水 应 符合 GB/T 6682 一 


2008 规定 的 二 级 水 规格 或 营 馏 水， 使 用 前 应 煮沸 、 冷 却 。 
QD 0. lmolLL 氧 氧 化 钠 标 准 滴定 浴 液 ， 按 GB/AT 601 一 2002 配制 与 


标定 。 
@@ 0.01mol/L 氧 


@) 0. 05mol/L 氧 氧 化 钠 标准 滴定 溶液 : 引 











氧化 钠 标准 滴定 溶液 ， 下 
化 钠 标准 滴定 溶液 稀释 到 1000mL (用 时 当天 

















夺取 100mL 0. 1mol/L 氧 氧 
稀释 ) 。 
取 100mL 0. 1mol/L 氧 氧 











化 钠 标准 滴定 溶液 稀释 到 200mL ( 用 时 当天 稀释 ) 。 


(1% 酚 酌 洲 液 : 称 取 1g 酚 酌 洲 卫 


至 100mL。 





F 60mL 95% 乙醇 中 ， 用 水 稀释 


2) 仪器 : 恒温 水 浴 (精度 为 +1%C ， 带 振荡 装置 ) 、 组 织 捣 碎 机 、 
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人 研 钵 冷凝 管 。 

(3) 试 样 的 制备 

1) 液体 样品 : 不 含 二 氧化 碳 的 样品 应 充分 混 匀 ， 置 于 密闭 玻璃 
容器 内 。 含 二 氧化 碳 的 样品 按 下 述 方法 排除 二 氧化 碳 : 取 至 少 200g 充 
分 混 匀 的 样品 ， 置 于 500mL 烧杯 中 ， 置 于 电炉 上 ， 边 搅拌 边 加 热 至 为 
沸腾 ， 保 持 2min， 称 量 ， 用 水 补充 至 煮沸 前 的 质量 ， 置 于 密闭 玻璃 容 
器 内 。 

2) 固体 样品 : 去 除 不 可 食 部 分 ， 取 有 代表 性 的 样品 至 少 200g， 
置 于 研 钵 或 组 织 揭 碎 机 中 ， 加 入 与 样品 等 量 的 水 ， 研 碎 或 的 碎 ， 混 多 
后 置 于 密闭 玻璃 容器 内 。 

3) 固 、 液 体 样品 : 去 除 不 可 食 部 分 ， 按 样品 的 固 、 液 体 比 例 至 
少 取 200g， 用 研 钵 或 组 织 揭 碎 机 研 碎 或 的 碎 ， 混 匀 后 置 于 密闭 玻璃 容 
器 内 。 

(4) 试 液 的 制备 

1) 总 酸 含量 小 于 或 等 于 4g/kg 的 试 样 : 将 制备 的 试 样 用 快速 滤纸 
过 滤 ， 收 集 滤 液 ， 用 于 测定 。 

2) 总 酸 含量 大 于 4g/kg 的 试 样 : 称 取 10 ~50g 制备 的 试 样 ， 精 确 
至 0.001g， 置 于 100mL 烧杯 中 。 用 约 80% 的 水 将 烧杯 中 的 内 容 物 转移 
至 250mL 容量 瓶 中 (总 体积 约 为 130mL) ， 置 于 沸水 浴 中 煮沸 30min 
( 振 揪 2 次 或 3 次 ,使 试 样 中 的 有 机 酸 全 部 溶解 于 溶液 中 )， 取 出 ,， 冷 
却 至 室温 ( 约 20% ) ， 用 煮沸 过 的 水 稀释 至 刻度 ， 用 快速 滤纸 或 脱脂 
棉 过 滤 ， 收 集 滤液 ， 用 于 测定 。 

(5) 分 析 步 又” 取 25. 000 ~ 50.000g 上 述 试 液 ， 使 之 含 0.035 ~ 
0.070g 酸 ， 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 40 ~ 60mL 水 及 0.2mL 1% 酚 酝 
指示 剂 ， 用 0. 1molL 氧 氧化 钠 标准 滴定 溶液 ( 若 样 品 酸度 较 低 ， 则 可 
用 0.01lmol 民 或 0.0SmolL 氧 氧 化 钠 标 准 滴 定 溶液 ) 滴定 至 微 红 色 30s 
不 和 褪色。 记录 消 耗 0. lmolL 氧 氧 化 钠 标准 滴定 溶液 的 毫升 数 (V )。 

同一 被 测 样品 需 测定 两 次 。 同 时 做 空白 试验 ， 记 录 消 耗 0. Imol/L 
氧 氧 化 钠 标准 滴定 溶液 的 毫升 数 (用 )。 

(6) 结果 计算 
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XX —V,)xKxF 


m 


x 1000 (7-2-3) 


式 中 XA 一 一 总 酸 含量 (g/kg 或 g/L); 

NaOH 标准 溶液 的 浓度 (molL) ; 

VW 一 一 滴定 试 液 时 消耗 氨 氧 化 钠 标 准 滴定 溶液 的 体积 (mL) ; 

太一 一 空白 试验 时 消耗 氢 氧 化 钠 标准 滴定 溶液 的 体积 (mL) ; 

K 一 一 酸 的 换算 系数 ， 苹 果 酸 为 0.067g/mmol; 乙酸 为 0.060g/ 
mmol， 酒 石 酸 为 0. 075g/ mmol, 柠檬 酸 为 0. 064g/ mmol, 
柠檬 酸 ( 含 一 分 子 结晶 水 ) 为 0.070g/mmol， 有 乳酸 为 
0. 090g/mmol， 盐 酸 为 0.036g/mmol， 磷 酸 为 0. 049g/ mmol; 

一 一 试 液 的 稀释 倍数 ，; 

试 样 的 质量 (g 或 mL)。 

计算 结果 保留 至 小 数 点 后 两 位 。 同 一 样 

超过 两 次 测定 平均 值 的 2% 。 若 两 次 测定 结 

两 次 测定 结果 的 算术 平均 值 报告 结果 。 

(7) 注意 事项 

1) 本 方法 适用 于 颜色 较 浅 的 样品 中 总 酸 的 测定 ， 对 于 颜色 较 深 
的 样品 (如 酱油 、 果 酒 等 )， 因 终点 颜色 变化 不 明显 ,， 需 用 酸度 计 来 
指示 滴定 终点 。 

2) 食品 中 的 酸 为 多 种 有 机 弱酸 的 混合 物 ， 用 强 碱 滴定 测 其 含量 
时 ， 滴 定 突 跃 不 明显 ， 其 滴定 终点 偏 碱 ，pH 值 一 般 在 8. 2 左右 ， 故 可 
选用 酚 栈 作 终点 指示 剂 。 

3) 样品 浸渍、 稀释 用 的 蒸馏 水 不 能 含有 C0, ， 因 为 C0, 溶 于 水 中 
成 为 酸性 的 H,C0; 形 式 ， 影 响 滴 定 终点 时 酚 酌 颜色 变化 。 驱 除 C0, 的 
方法 : 将 蒸馏 水 在 使 用 前 者 沸 15min， 并 迅速 冷却 备用 。 

4) 为 使 误差 不 超过 允许 范围 ,一般 要 求 滴定 时 消耗 0. Imol/L 
NaOH 标准 滴定 溶液 不 得 少 于 5mL， 最 好 为 10 ~ 15mL。 

2. pH 电位 法 

(1) 原理 ”根据 酸 碱 中 和 原理 ， 用 碱 试 液 滴定 试 液 中 的 酸 ， 根 据 
电位 的 “ 突 跃 ”判断 滴定 终点 ， 按 碱 液 的 消耗 量 计 算 食 品 中 的 总 酸 


含量 
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m. 





品 的 两 次 测定 值 之 差 不 得 
果 差 在 允许 范围 内 ， 则 取 
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(2) 试剂 和 仪器 

1) 试剂 : 所 有 试剂 均 为 分 析 纯 ; 分 析 用 水 应 符合 GB/T 6682 一 
2008 规定 的 二 级 水 规格 或 蒸馏 水 ， 使 用 前 应 经 煮沸 、 冷 却 。 

Q@ pH =8.0 的 缓冲 溶液 。 

@ 0. 1molL 盐酸 标准 滴定 溶液 : 按 GB/T 601 一 2002 配制 与 标定 。 

@ 0. 1mol/L 氧 氧化 钠 标 准 滴定 溶液 : 按 GB/T 601 一 2002 配制 与 
标定 。 

(9 0.01molL 或 0.05molLL 所 氧化 钠 标 准 滴定 溶液 :用 时 当天 用 
0. 1moLZL 氧 氧化 钠 标准 滴定 溶液 稀释 。 

@) 0. 05molML 盐酸 标准 滴定 溶液 : 按 GB/T 601 一 2002 配制 与 
标定 。 

(@) pH =6. 86 的 标准 缓冲 溶液 : 称 取 预 先 于 115% 烘 干 2h 的 磷酸 
二 氧 钾 (KH, PO, ) 3.40g 和 磷酸 所 二 钠 (Na HPO, ) 3.55g， 加 入 无 
二 氧化 碳 的 水 溶解 并 定 容 至 1000mL， 摇 义 。 

@ pH =4.01 的 标准 缓冲 溶液 : 称 取 预 先 于 115% 烘 干 2h 的 邻 茶 
二 甲酸 氧 钾 10.32g， 加 入 无 二 氧化 碳 的 水 溶解 并 定 容 至 1000mL， 
摇 匀 。 

2) 仪器 : 酸度 计 (精度 为 0.01pH， 附 电磁 搅拌 器 )、 恒 温水 浴 
(精度 为 41% ， 带 振荡 装置 )、 组 织 捣 碎 机 、 研 钵 、 冷 凝 管 、 玻 璃 电 
极 和 饱和 甘 条 电极 。 

(3) 试 样 的 制备 ” 同 指示 剂 法 。 

(4) 试 液 的 制备 ” 同 指示 剂 法 。 

(5) 测定 

1) 按 仪器 使 用 说 明 书 调试 和 校正 酸度 计 。 

2) 果蔬 制品 、 饮 料 、 乳 制品 、 饮 料酒 、 演 粉 制品 、 调 味 品 等 试 
液 : 称 取 20. 000 ~ 50. 000g 试 液 ， 使 之 含 0.035 ~ 0.070g 酸 ， 置 于 
150mL 烧杯 中 ， 加 40 ~ 60mL 水 。 将 酸度 计 电 源 接 通 ， 待 指针 稳定 后 ， 
用 pH=8.0 的 缓冲 溶液 校正 酸度 计 。 将 盛 有 试 液 的 烧杯 放 到 电磁 搅拌 
器 上 ， 再 将 玻璃 电极 及 甘 冬 电极 (或 复合 电极 ) 浸入 试 液 中 。 按 下 
pH 值 读数 开关 ， 开 动 搅拌 器 ， 迅 速 用 0. lmolL 氧 氧 化 钠 标准 滴定 深 
液 〈 若 样品 酸度 太 低 ， 则 可 用 0.0lmolL 或 0.05SmolL 氧 氧化 钠 标 准 
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滴定 溶液 ) 滴定 ， 并 随时 观察 溶液 pH 值 的 变化 。 接 近 终 点 时 ， 应 放 
慢 滴定 速度 ， 一 次 滴 加 半 滴 (最 多 一 滴 )， 直 至 溶液 的 pH 值 达 到 指定 
终点 。 记 录 消 耗 氢 氧化 钠 标准 滴定 溶液 的 毫升 数 (Vi ) 。 同 一 被 测试 
样 应 测定 两 次 。 

3) 蜂 产品 : 称 取 约 10g 混合 均匀 的 试 样 ， 精 确 至 0.001lg， 置 于 
150mL 烧杯 中 ， 加 80mL 水 ， 以 下 按 2) 操作 。 用 0.05molL 氧 氧 化 钠 
标准 滴定 溶液 以 5.0mL/min 的 速度 滴定 。 当 pH 值 到 8.5 时 停止 滴 加 ， 
然后 一 次 加 入 10mL 0.05molL 氧 氧 化 钠 标准 滴定 溶液 。 记 录 消 耗 
0. 05molLL 氧 氧化 钠 标准 滴定 溶液 的 总 毫升 数 (到 ) 。 立 即 用 0. 05mol/ 
L 盐酸 标准 滴定 溶液 反 滴定 至 pH = 8.2。 记 录 消 耗 0.05mol/L 盐酸 标 
准 滴定 溶液 的 体积 (VV) 同一 被 测 样品 应 测定 两 次 。 

4) 用 水 代替 试 液 做 空白 试验 ， 记 录 消 耗 氢 氧 化 钠 标准 滴定 浴 液 
的 总 毫升 数 (VV )。 

各 种 酸 滴定 终点 的 pH 值 : 磷酸 为 8.7 ~8.8， 其 他 酸 为 8.3 +0. 1。 

(6) 结果 计算 

1) 果蔬 制品 、 饮 料 、 乳 制品 等 的 结果 计算 
cx(V -bb)xKxF 


m 







































































下 





x 1000 (7-2-4) 


式 中 X 一 一 总 酸 含量 (g/kg ) ; 
氧 氧 化 钠 标 准 滴定 溶液 的 浓度 ( mol/L) ; 
员 一 一 滴定 试 液 时 消耗 氨 氧 化 钠 标准 滴定 溶液 的 体积 (mL ) ; 
太一 一 空白 试验 时 消耗 氢 氧 化 钠 标准 滴定 溶液 的 体积 (mL) ; 
一 一 试 液 的 稀释 倍数 ，; 
mm 一 一 试 样 质量 〈(g) ; 
K 一 一 酸 的 换算 系数 。 各 种 酸 的 换算 系数 同 指示 剂 法 。 
2) 蜂 产品 的 结果 计算 
eS WD sd ot Ne eT (7-2.5) 


m 











Cl 


























式 中 XX 一 总 酸 含量 (g/kg); 
氢 氧 化 钠 标准 滴定 溶液 的 浓度 (mol/L) ; 
c, 一 一 盐酸 标准 滴定 溶液 的 浓度 (mol/L) ; 





Cl 
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两 测定 结果 的 算术 平均 值 报告 结果 。 


链 的 直 链 脂肪 酸 。 其 含量 可 通过 蒸馏 法 分 离 ， 


定 。 





员 一 一 滴定 试 液 时 消 











氨 氧 化 钠 标准 滴定 溶液 的 体积 (mL) ; 


太一 一 空白 试验 时 消耗 所 氧化 钠 标准 滴定 溶液 的 体积 ( mL); 
万 一 一 反 滴定 时 消耗 盐酸 标准 滴定 溶液 的 体积 (mL) ; 





一 一 试 液 的 稀释 倍数 ; 
mm 一 一 试 样 质量 (8); 
K 











酸 的 换算 系数 。 各 种 酸 的 换算 系数 同 指示 剂 法 。 


计算 结果 保留 至 小 数 点 后 两 位 。 同 一 样品 的 两 次 测定 值 之 差 不 得 
超过 两 次 测定 平均 值 的 2% 。 奉 两 次 测定 结果 差 在 允许 范围 内 ， 则 取 








三 、 挥 发 酸 的 测定 

















挥发 酸 是 指 食品 中 易 挥 发 的 有 机 酸 ， 如 甲酸 、 乙 酸 及 丁 酸 等 低 碳 















































再 借 标 准 碱 滴定 来 测 








一 种 食品 的 挥发 酸 含量 是 一 定 的 ， 当 生 产 中 使 用 不 合格 的 原料 或 
违反 正常 的 工艺 操作 时 〈 如 在 装 饶 前 将 果蔬 半成品 放置 时 间 过 长 ) ， 

















由 于 糖 的 发 酵 ， 挥 发 酸 含量 增加 ， 使 食品 的 质量 下 降 。 挥 发 酸 的 含量 
是 某 些 食品 的 一 项 质量 控制 指标 。 
挥发 酸 可 用 直接 法 或 间接 法 测定 。 直 





























[ 接 法 是 通过 蒸馏 或 溶剂 茶 取 














把 挥发 酸 分 离 出 来 ， 然 后 用 标准 碱 滴定 ; 间接 法 是 将 挥发 酸 蒸发 除去 
滴定 不 挥发 酸 ， 最 后 从 总 酸 (滴定 酸 ) 中 减 去 不 挥发 酸 ， 即 可 得 


后 ， 


出 挥发 酸 的 含量 。 直 接 法 ] 


























操作 方便 ， 较 常用 ， 适 用 于 挥发 酸 含量 高 的 

















样品 。 车 样品 挥发 酸 含量 较 低 或 蒸馏 液 有 损失 或 被 污染 ， 宜 用 间接 法 

















测定 。《 和 葡萄酒、 果酒 通 
































用 分 析 方 法 》 (GB/AT 15038 一 2006) 中 规定 葡 















































萄 酒 、 果 酒 中 挥发 酸 的 测定 采用 直接 法 ( 莱 馏 法 )。 




















1. 原理 





以 蒸馏 的 方式 蒸 出 样品 中 的 低 沸 点 酸 类 即 挥发 酸 ， 用 碱 标准 溶液 

















进 和 
得 : 


滴定， 了 
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2. 试剂 和 仪器 
(1) 试剂 


测定 游离 二 氧化 硫 和 
样品 中 挥发 酸 的 含量 

















结合 二 氧化 硫 ， 通 过 计算 和 修正 ， 














1) 0.05molL 氧 氧 化 钠 标 准 滴 定 溶液 : 量 取 100mL 0. 1mol/L 氧 
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氧化 钠 标 准 滴定 溶液 稀释 到 200mL (用 时 当天 稀释 ) 。 

2) 10g/L 酚 枉 溶液 : 将 1g 酚 酸 溶 于 60mL 95% 乙醇 中 ， 用 水 稀释 
至 100mL (GB/T 603 一 2002 ) 。 

3) 盐酸 溶液 : 将 浓 盐 酸 用 水 稀释 四 倍 。 

4) 仙 标 准 滴定 溶液 [c(1/2 I,) =0.005mol/L]， 按 GB/T 601 一 
2002 配制 与 标定 ， 并 准确 稀释 。 

5) 碘化钾 。 

6) 5g/L 淀粉 指示 剂 : 称 取 $g 可 溶性 淀粉 溶 于 500mL 水 中 ， 加 热 
至 沸 ， 并 持续 搅拌 10min， 再 加 入 200g 氯 化 钠 ,冷却 后 定 容 
至 1000mL。 

7) 硼酸 钠 饱 和 溶液 : 称 取 5g 硼酸 钠 (Na, B,0,. 10H,0) 溶 于 
100mL 热 水 中 ,冷却 备用 。 

(2) 仪器 水 蒸气 蒸馏 装置 。 

3. 分 析 步 又 

(1) 实测 挥发 酸 ”安装 好 蒸馏 装置 。 吸 取 10mL (V) 样品 〈 液 温 
20%C ) 在 该 装置 上 进行 蒸 馅 ， 收 集 100mL 溜 出 液 ， 然 后 将 溜 出 液 加 热 
至 沸 ， 加 入 2 滴 酚 栈 指 示 剂 ， 用 氧 氧化 钠 标 准 深 液 滴定 至 粉红 色 ，30s 
不 褪色 即 为 终点 ， 记 录 消 耗 氢 氧化 钠 标 准 溶液 的 体积 (Vi ) 。 

(2) 测定 游离 二 氧化 硫 ” 在 上 述 溶液 中 加 入 1 滴 盐 酸 溶液 酸化 ， 
加 2mL 淀粉 指示 剂 ， 混 匀 后 用 而 标准 溶液 进行 滴定 ， 得 出 而 标准 溶液 
的 消耗 量 (VV )。 

(3) 测定 结合 二 氧化 硫 ” 在 上 述 溶 液 中 加 入 硼酸 钠 饱 和 溶液 ， 至 
溶液 呈 粉 红色 ， 继 续 用 碘 标 准 溶液 进行 滴定 ， 至 溶液 星 蓝 色 ， 得 出 而 
标准 溶液 的 消耗 量 (VV ) 。 

4. 结果 计算 

样品 中 实测 挥发 酸 的 含量 按 式 (7-2-6) 计算 。 

ci xV x60.0 
EE V 
式 中 一 一 试 样 中 实测 挥发 酸 (以 乙酸 计 ) 的 含量 (g/L); 
NaOH 标准 滴定 溶液 的 浓度 (mol/L); 
太一 一 消耗 氢 氧 化 钠 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 







































































































































































































































































(7-2-6) 











Cl 
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60. 0 一 一 乙酸 的 摩尔 质量 (gmol) ; 
T 一 一 吸取 试 样 的 体积 (mL) 。 
若 挥发 酸 含量 接近 或 超过 理化 指标 ， 则 需 进行 修正 ， 修 正 时 ， 按 
式 (7-2-7) 计算 。 
c, XV, x32x1.875 c, xV, x32x0.9375 
V V 
式 中 X 一 一 试 样 中 真实 挥发 酸 (以 乙酸 计 ) 的 含量 (g/L ); 
总 一 一 试 样 中 实测 挥发 酸 (以 乙酸 计 ) 的 含量 (g/L); 
C2 标准 滴定 溶液 的 浓度 (mol/L) ; 
T 一 一 吸取 试 样 的 体积 (mL) ; 
太一 一 测定 游离 二 氧化 硫 消 耗 碘 标准 滴定 溶液 的 体积 (mL) ; 
太一 一 测定 结合 二 氧化 硫 消 耗 碘 标准 滴定 溶液 的 体积 (mL) ; 
32 一 一 二 氧化 硫 的 摩尔 质量 ( g/mol) ; 
1. 875 一 一 游离 二 氧化 硫 相 与 乙酸 的 换算 系数 ; 
0.9375 一 一 结合 二 氧化 硫 相 与 乙酸 的 换算 系数 。 
5， 注 意 事 项 
1) 样品 中 探 发 酸 的 蒸馏 方式 可 采用 直接 燕 馏 和 水 蔡 气 芋 馏 。 但 
直接 蒸馏 挥发 酸 是 比较 困难 的 ， 因 为 挥发 酸 与 水 构成 一 定 百分比 的 混 
溶 体 ， 并 有 固定 的 沸点 ， 在 一 定 的 沸点 下 ， 莹 汽 中 的 酸 与 留 在 浴 液 中 
的 酸 之 间 有 一 平衡 关系 ， 在 整个 蒸馏 时 间 内 ， 这 个 平衡 关系 不 变 。 用 
水 蒸气 蒸馏 时 ， 挥 发 酸 与 水 蒸气 是 和 水 蒸气 分 压 成 比例 地 自 溶 液 中 一 
起 蒸馏 出 来 ， 因 而 加 速 了 挥发 酸 的 蒸馏 过 程 。 
2) 薰 馏 前 应 先 将 水 蒸气 发 生 瓶 中 的 水 煮沸 10min， 或 在 其 中 加 2 
滴 酚 栈 指 示 剂 并 滴 加 NaOH 使 其 呈 浅 红色 ， 以 排除 其 中 的 C0,。 
3) 在 整个 蒸馏 时 间 内 ， 应 注意 蒸馏 瓶 内 液 面 保 持 恒定 ， 和 否则 会 
影响 测定 结果 。 另 外 要 注意 薰 馏 装 置 应 密封 良好 ， 以 防 挥发 酸 损失 。 
4) 在 馏 出 液 中 ， 除 了 含有 挥发 酸 以 外 ， 还 含有 SO， 和 少量 C0, 。 
这 些 物质 也 能 与 氧 氧化 钠 发 生 反 应 ， 使 挥发 酸 演 定 结果 偏 高 。 馅 出 液 
加 热 至 沸 的 目的 是 去 除 S0, 和 C0,， 减少 干扰 。 但 要 控制 加 热 时 间 不 
能 过 长 ， 否 则 会 使 挥发 酸 发 生 挥发 损失 ， 影 响 检测 结果 。 
5) 按 正常 工艺 生产 的 果酒 中 ， 挥 发 酸 的 含量 一 般 都 在 一 定 的 范 
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围 内 。 当 挥发 酸 含量 较 高 或 超出 标准 时 ， 一 方面 可 能 是 果酒 被 杂 菌 污 
染 ， 另 一 方面 可 能 是 SO, 的 和 干扰。 如 果 是 50, 的 干扰 ， 则 可 通过 修正 得 
到 真正 的 挥发 酸 含量 。 

四 、 和 氨基 酸 态 氮 的 测定 
原料 中 的 蛋白 质 可 以 被 酶 、 酵 母 、 酸 或 碱 水 解 ， 其 水 解 的 最 终 产 
物 为 氨基 酸 。 氮 基 酸 含量 一 直 是 某 些 发 酵 产 品 (如 调味 品 ) 的 质量 指 
标 ， 也 是 许多 保健 食品 的 质量 指标 。 与 蛋白 质 不 同 ， 氮 基 酸 的 含 氮 量 
可 直接 测定 ， 故 称 氨基 酸 态 氮 。 

《黄酒 》(GBZT 13662 一 2008) 和 《酿造 酱油 》 (GB 18186 一 2000) 
对 氨基 酸 态 氮 含 量 的 规定 限 值 根据 黄酒 、 桨 油 的 分 类 和 等 级 的 不 同 而 不 
同 ， 同 时 规定 了 黄酒 、 桨 油 中 和 氨基酸 态 氮 的 测定 方法 。 

1. 原理 

氨基 酸 是 两 性 化 合 物 ， 加 入 甲醛 以 固定 氨基 的 碱 性 ， 使 着 基 显 示 
酸性 。 将 酸度 计 的 复合 电极 插入 被 测 液 ， 用 NaOH 标准 溶液 滴定 ， 根 
据 酸 度 计 指示 的 pH 值 判断 和 控制 滴定 的 终点 ， 通 过 NaOH 标准 溶液 
的 消耗 量 可 以 计算 出 样品 中 氨基 酸 态 毛 的 含量 。 

2. 试剂 和 仪器 

(1) 试剂 ”所 有 试剂 均 为 分 析 纯 ， 水 为 除 C0,; 的 蒸馏 水 或 同等 纯 
度 的 水 (以 下 简称 水 ) 。 

1) 0. lmol/LL 氧 氧化 钠 标准 滴定 溶液 : 按 GBAT 601 一 2002 配制 与 
















































































































































































2) 0. 05molLL 氧 氧化 钠 标准 滴定 浴 液 : 量 取 100mL 0. 1molL 氧 
氧化 钠 标准 滴定 溶液 稀释 到 200mL (用 时 当天 稀释 ) 。 

3) 甲醛 溶液 : 36% ~38% (无 缩合 沉淀 ) 。 

4) pH =6. 86 的 标准 缓冲 溶液 : 称 取 预先 于 115% 烘 干 2h 的 磷酸 
二 氧 钾 (KH,P0, )3. 40g 和 磷酸 氨 二 钠 (Na, HPO, )3.55g， 加 入 无 二 
氧化 碳 的 水 溶解 并 定 容 至 1000mL， 摇 匀 。 

5) pH =4.01 的 标准 缓冲 溶液 : 称 取 预 先 于 115% 烘 干 2h 的 邻 茶 
二 甲酸 氨 钾 10.32g， 加 入 无 二 氧化 碳 的 水 溶解 并 定 容 至 1000mL， 
摇 匀 。 
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(2) 仪器 自动 电位 滴定 仪 或 酸度 计 : 精度 为 0.01 个 pH 
附 磁 力 搅拌 器 。 

3. 测定 步骤 

(1) 校正 自动 电位 滴定 仪 或 酸度 计 _“ 按 仪器 使 用 说 明 书 校 了 
电位 滴定 仪 或 酸度 计 。 





























单位 ， 


E 自 动 





(2) 黄酒 的 测定 ”吸取 样品 10. 0mL(V) 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 




















50mL 水 。 向 烧杯 中 放 入 磁力 搅拌 棒 ， 置 于 磁力 搅拌 器 上 ， 开 始 

















用 0. ImolL 氧 氧化 钠 标 准 滴定 溶液 滴定 。 开 始 时 滴定 速度 可 稍 快 ， 当 





样 液 pH=7.0 时 ， 放 慢 滴定 速度 ， 每 次 滴 加 半 滴 0. 1mol/L 氧 氧 化 钠 标 
准 滴定 溶液 直至 pH = 8. 2 为 其 终点 ， 记 录 消 耗 0. ImolLL 氧 氧 化 钠 标准 
滴定 溶液 的 体积 。 加 入 10mL 甲醛 溶液 ， 混 匀 ， 继 续 用 0. 1mol/L 氧 氧 




















化 钠 标 准 滴定 溶液 滴定 至 pH =9.2， 记 录 加 甲醛 溶液 后 消耗 0. 1 








mol/L 











氧 氧化 钠 标 准 滴定 溶液 的 体积 。 同 时 做 空白 试验 ,分 别 记录 不 力 





溶液 及 加 入 甲醛 溶液 时 ， 空 白 试 验 所 消耗 掉 的 0. 1molL 氧 氧 化 钠 标准 








滴定 溶液 的 体积 。 

















[甲醛 








(3) 酱油 “准确 吸取 酱油 $.0mL， 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 加 水 至 
刻度 ， 混 匀 后 吸取 20. 0mL， 置 于 200mL 烧杯 中 ， 加 水 60mL， 插 入 酸 
度 计 的 复合 电极 ， 开 动 磁力 搅拌 器 ， 用 0. 05molL 氧 氧 化 钠 标准 滴定 





























溶液 滴定 至 酸度 计 指 示 pH = 8.2， 记 录用 去 0.0SmolL 氧 氧化 钠 标 准 














滴定 溶液 的 体积 。 
向 上 述 溶液 中 ,准确 加 入 甲醛 溶液 10mL， 混 匀 ， 再 用 0. 05 


























mol/L 


氨 氧 化 钠 标准 滴定 溶液 滴定 至 pH = 9.2， 记 录用 去 加 甲醛 后 消耗 




















0.05molL 氧 氧化 钠 标准 滴定 溶液 的 体积 。 











试剂 空白 试验 : 取水 80mL， 先 用 0. 05molML 氧 氧化 钠 标准 滴定 游 
液 滴定 至 pH =8.2， 记 录用 去 0. 05molLL 氧 氧 化 钠 标准 滴定 溶液 的 体 
积 ， 再 准确 加 入 10mL 甲醛 溶液 ， 继 续 用 0.050molXL 氧 氧 化 钠 标准 滴 










































































定 溶液 滴定 至 pH =9.2， 记 录 加 甲醛 后 所 用 0.05mol/L 氧 氧化 钠 标 准 





滴定 溶液 的 体积 。 
4. 结果 计算 
黄酒 中 氨基 酸 态 氮 含量 按 式 (7-2-8) 计算 。 
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cx(Vi—-V,)x14 
V 
式 中 多 一 一 试 样 中 氨基 酸 态 氮 的 含量 (g/L) ; 
c 一 一 0. 1mol/L NaOH 标准 滴定 溶液 的 浓度 (molL) ; 
VW 一 一 样品 溶液 加 入 甲醛 后 消耗 0. 1molXL 氧 氧 化 钠 标 准 滴定 溶 
液 的 体积 (mL) ; 
空白 溶液 加 入 甲醛 后 消耗 0. 1ImolL 氢 氧 化 钠 标准 滴定 深 
液 的 体积 (mL) ; 
14 一 一 氮 的 摩尔 质量 (g/mol); 
T 一 一 吸取 试 样 的 体积 (mL) 。 
酱油 中 氨基 酸 态 所 的 含量 按 式 (7-2-9) 计算 。 
(Vs—V,) xcx0.014 
20 
7xj100 
式 中 XX 一 一 样品 中 氨基 酸 态 气 的 含量 (g/100mL ) ; 
亿 一 一 样 液 中 加 入 甲醛 后 所 耗 0. 05molXL 氧 氧化 钠 标 准 滴定 溶液 
的 体积 (mL) ; 
及 一 一 空白 试验 中 加 入 甲醛 后 所 耗 0.05molLL 氧 氧化 钠 标准 滴定 
溶液 的 体积 (mL) ; 
c 一 一 0. 05mol/L 氧 氧化 钠 标 准 溶液 的 浓度 ( mol/L) ; 
0.014 一 一 1.00mL 氧 氧化 钠 标 准 滴定 溶液 [c(NaOH) = 1.000mol/L] 
相当 于 氮 的 质量 (g/mmol)，; 
五 、 碳 水 化 合 物 的 测定 
碳水 化 合 物 统称 为 糖 类 ， 是 由 碳 、 氧 、 氧 三 种 元 素 组 成 的 一 大 类 
化 合 物 。 它 是 人 体 热能 的 重要 来 源 ， 人 体 活 动 所 需 热 能 的 60% ~70% 
由 它 供 给 。 碳 水 化 合 物 在 各 种 食品 原料 ， 特 别 是 植物 性 原料 中 分 布 十 
分 广泛 。 它 也 是 食品 工业 的 主要 原料 和 辅助 材料 ， 是 大 多 数 食 品 的 主 
要 成 分 之 一 。 碳 水 化 合 物 在 各 种 食品 中 存在 的 形式 不 同 ， 包 括 单 糖 、 
低 聚 糖 和 多 糖 。 单 糖 是 糖 的 最 基本 组 成 单位 。 食 品 中 的 单 糖 主 要 的 有 
和 葡萄糖、 果糖 和 半 乳 糖 。 低 聚 糖 是 由 2 ~ 10 个 分 子 的 单 糖 缩合 而 成 的 
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(7-2-8) 
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x100 (7-2-9) 



































































































































' 3S2 ， 


简明 食品 检验 工 手 册 














糖 ， 主 要 有 其 糖 、 乳 糖 和 麦芽 糖 。 多 糖 是 由 很 多 单 糖 缩 合 而 成 的 高 分 
子 化 合 物 ， 如 淀粉 、 纤 维 素 、 果 胶 等 。 
碳水 化 合 物 的 测定 ， 在 食品 工业 中 具有 十 分 重要 的 意义 。 在 食品 




















加 工 工艺 中 ， 糖 类 对 食品 形态 、 





结构 、 理 化 怕 
































用 ， 如 在 果汁 加 工 中 常 需 控 制 糖 酸 比 。 糖 果 中 糖 的 组 成 和 








E 质 、 感 官 指 标 有 重要 作 


比例 直接 关 




















系 到 其 风味 和 质量 。 在 和 








要 的 。 它 不 仅 区 分 酒 的 类 型 

















酒 、 葡 萄 酒 的 生产 中 ， 控 制 糖 含 
， 反 有 映 酒 的 风味 ， 同 时 又 是 控制 生产 ， 决 
定 工艺 的 重要 参数 。 食 品 中 糖 类 物质 的 含量 也 在 一 定 程度 上 标志 














量 是 至 关 重 








芒 
本 三 
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养 价值 的 高 低 ， 是 某 些 食品 的 主要 质量 指标 。 这 里 主要 介绍 食品 中 还 


原 糖 、 芯 糖 、 总 糖 和 淀粉 


1. 还 原 糖 的 测定 





的 测定 方法 。 





还 原 糖 是 指 具 有 还 原 性 的 糖 类 。 和 葡萄 糖分 子 中 含有 游离 的 醛 基 ， 








果糖 分 子 中 含有 游离 的 醒 基 ， 屯 
因此 它们 都 具有 还 原 性 ， 必 于 还 原 糖 。 
本 身 不 具有 还 原 性 ， 可 通过 水 解 生成 具有 还 原 性 的 单 糖 P 






































由 和 麦芽 糖分 子 中 含有 半 缩 醛 羟 基 ， 
其 他 非 还 原 糖 类 如 双 糖 、 多 糖 ， 


























进行 测定 ， 














然后 换算 成 相应 糖 类 的 含量 ， 所 以 还 原 糖 的 测定 是 糖 类 测定 的 基础 。 


还 原 糖 的 测定 方法 很 多 ， 国 家 标准 《食品 中 还 原 ; 

















5009. 7 一 2008) 中 规定 了 直 


(1) 直接 滴定 法 








1) 原理 : 样品 除去 蛋白 质 后 ， 在 加 热 条 件 下 ， 以 亚 








剂 ， 直 接 滴定 已 标定 过 的 碱 性 ; 


算 还 原 糖 的 含量 。 
人 常用 试剂 : 




















除非 另 有 规定 ， 本 方法 中 所 用 
盐酸 (HCL) 、 硫 酸 铜 (CuSO,、5HO) 、 亚 
































朝 的 测定 》 (GBAT 
棱 滴定 法 及 高 锰 酸 钾 滴 定 法 两 种 方法 。 














1 蓝 为 指示 








i 石 酸 铜 溶液 ， 根 据 样品 消耗 体积 ， 计 


试剂 均 为 分 析 纯 。 











! 蓝 











[CeHasC (NS . 3H,0)]、 酒 石 酸 钾 钠 (C,H,06。KNa . 4H,0)、 氧 氧 


化 钠 (NaOH) 、 乙 酸 锌 
铁 毛 化 钾 [K4Fe(CN)s 
06)、 乳 糖 (CeHi,06)、 

















Ey 
请 

















@) 碱 性 酒石酸 铜 


1! 液 : 


























0.05g 亚 甲 蓝 ， 溶 于 水 中 并 稀释 至 1000mL。 














@) 碱 性 ; 





[Zn(CH;C00),: 2H,0]、 冰 乙酸 〈(C,HO, ) 、 亚 
“3HO]、 和 葡萄 糖 (CeHaOe) 、 细 
骨 〈CuaH2Ou ) o 

称 取 15g 硫酸 铜 (CuSO, . SHO)， 及 


粮 (CeHi, 


























西 石 酸 铜 乙 液 : 称 取 50g 酒石酸 钾 钠 与 75g 氧 氧 化 钠 ， 深 
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于 水 中 ， 再 加 入 4g 亚 铁 氰 化 钾 ， 完 全 溶解 后 ， 用 水 稀释 至 1000mL， 
储存 于 橡胶 塞 玻 璃 瓶 内 。 

@ 乙酸 锌 溶液 (219gL) : 称 取 21.9g 乙酸 锌 ， 加 3mL 冰 乙 酸 ， 
加 水 溶解 并 稀释 至 100mL。 

@) 亚 铁 氰 化 钙 溶 液 (106g/L) : 称 取 10. 6g 亚 铁 氰 化 钾 ， 用 水 溶 
解 并 稀释 至 100mL。 

@ (1+1) 盐酸 溶液 : 量 取 50mL 盐酸 ， 加 水 稀释 至 100mL。 

@ 氧 氧化 钠 深 液 (40g/L) : 称 取 4g 毛 氧 化 钠 ， 加 水 溶解 并 稀释 
至 100mL。 

葡 菊 糖 标准 溶液 : 精密 称 取 lg (精确 至 0.0001g) 经 过 98 ~ 
100% 干燥 2h 的 和 葡萄糖， 加 水 溶解 后 加 入 5mL 盐酸 ,并 以 水 稀释 至 
1000mL。 此 溶液 相当 于 1mg/mL 葡萄 糖 。 

G@ 果糖 标准 溶液 : 精密 称 取 lg (精确 至 0.0001g) 经 过 98 ~ 
100% 干燥 2h 的 果糖 ， 加 水 溶解 后 加 入 SmL 盐酸 ,并 以 水 稀释 至 
1000mL。 此 溶液 相当 于 1mg/mL 果糖 。 

@ 乳糖 标准 溶液 : 精密 称 取 lg (精确 至 0. pa 经 过 96%C + 
2C 和 干燥 2h 的 乳糖 ， 加 水 溶解 后 加 入 5mL 盐酸 ， 并 以 水 稀释 至 
1000mL。 此 溶液 相当 于 1mg/mL 乳糖 (含水 ) 。 

@ 转化 糖 标准 溶液 : 精密 称 取 1. 0526g 蔗糖 ， 用 水 100mL 溶解 ， 
置 于 具 塞 锥 形 瓶 中 , 加 5mL (1+1) 在 68 ~70% 水浴 中 加 
热 13min， 放 置 至 室温 ， 转 移 至 1000mL 容量 瓶 中 并 用 水 定 容 至 刻度 。 
此 溶液 相当 于 1mg/mL 转化 糖 。 加 盐酸 的 目的 是 将 蘑 糖 水 解 为 转化 糖 
并 且 具 有 防腐 作用 ， 标 准 溶液 也 可 用 饱和 茶 甲 酸 溶液 配制 。 

3) 仪器 : 恒温 水 浴 (精度 为 +1%C ) 、25mL 酸 式 滴定 管 、 可 调 电 
炉 ( 带 石棉 板 )。 

4) 试 样 的 处 理 

Q@ 一 般 食 品 : 称 取 粉 碎 后 的 固体 试 样 2.5 ~$g 或 混 匀 后 的 液体 试 
样 5~25g， 精 确 至 0.001g， 置 于 250mL 容量 瓶 中 ， 加 50mL 水 ， 慢 慢 
加 入 5mL 乙酸 锌 溶液 及 5mL 亚 铁 氧化 钾 溶 液 ， 加 水 至 刻度 ， 混 匀 ， 静 
置 30min， 用 干燥 滤纸 过 滤 ， 弃 去 初 滤液 ， 取 后 续 滤 液 备 用 。 

@) 酒精 饮料 : 称 取 约 100g 混 匀 后 的 试 样 ， 精 确 至 0. 01g， 置 于 蒸 
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发 
体积 的 1/4 后 ， 移 
we 











日 


人 250mL 容量 瓶 中 ， 





以 下 按 中 





酸 锌 溶液 ”起 操作 。 


中 ， 用 氧 氧 化 钠 溶 液 (40g/L) 中 和 至 中 性 ， 在 水浴 上 蒸发 至 原 





自 “ 慢 慢 加 入 5mL 


@) 含 大 量 淀粉 的 食品 : 称 取 10 ~ 20g 粉碎 或 混 匀 后 的 样品 ， 精 确 


至 0.001g， 置 于 250mL 容量 瓶 








Ph， 加 200mL 水 ， 在 4$% 水 浴 中 加 热 


lh， 并 时 时 振 播 ， 冷 后 加 水 至 刻度 ， 混 匀 ， 静 置 。 吸 取 200mL 上 清 液 








溶液 ”起 操作 。 


置 于 男 一 只 250ml 容量 瓶 中 ， 以 下 按 Q 中 自 “ 慢 慢 加 入 SmL 乙酸 锌 


@ 碳酸 类 饮料 : 称 取 约 100g 混 匀 后 的 试 样 ， 精 确 至 0.01g， 置 于 
























































芝 发 自 中 ， 在 水 浴 上 微 热 搅 拌 除去 二 氧化 碳 后 ， 移 人 250mL 容量 瓶 
中 ， 并 用 水 洗涤 蒸发 阵 ， 将 洗 液 并 人 容量 瓶 中 ， 再 加 水 至 刻度 ， 混 多 
后 备用 。 





5) 标定 碱 性 








萄 糖 标准 浴 液 或 其 他 还 原 糖 标 疹 














点 ， 记 录 消 耗 的 葡 














酒石酸 铜 溶液 : 吸取 5.0mL 碱 履 
5. 0mL 碱 性 酒石酸 铜 乙 液 ， 置 于 150mL 锥 形 
玻璃 珠 2 粒 ， 从 滴定 管 滴 加 约 9mL 葡萄 糖 标准 溶液 或 其 他 还 原 糖 标准 
溶液 ， 控 制 在 2min 内 加 热 至 沸 ， 趁 





瓶 中 ， 


















































酒石酸 铜 甲 液 及 
加 水 10mL， 加 入 

















的 速度 继续 滴 加 葡 

















萄 糖 或 其 他 还 





























E 溶 液 ， 直 至 溶液 蓝 
原 糖 标准 溶液 的 总 体积 。 同 时 平行 操 
作 三 份 ， 取 其 平均 值 ， 计 算 每 10mL ( 甲 、 乙 液 各 SmL) 碱 怕 





丰 色 刚好 褪去 为 终 








酒石酸 



































铜 溶液 相当 于 葡萄 糖 或 其 他 还 原 糖 的 质量 ( mg) 。 
m =pxV 
式 中 mi 一 一 10mL 碱 性 酒石酸 铜 溶液 相当 于 葡萄 糖 或 其 他 还 原 糖 的 
质量 (mg); 
p 一 一 葡萄 糖 或 其 他 还 原 糖 标准 洲 液 的 质量 浓度 (mg/mL); 


























/一 一 消耗 葡萄 糖 或 其 他 还 原 糖 的 体积 〈 平 均值 ) (mL) 。 








性 酒石酸 铜 乙 液 ， 


























预测: 吸取 5. 0mL 碱 性 酒石酸 名 
置 于 150mL 锥 形 瓶 中 ， 加 水 10n 





同 甲 液 及 5. 0mL 碱 
让 ， 加 入 玻璃 珠 2 


粒 ， 控 制 在 2min 内 加 热 至 沸 ， 保 持 沸腾 以 先 快 后 慢 的 速度 ， 从 滴定 管 


品 





P 滴 加 试 样 溶液， 


1 滴 的 速度 滴定 ， 直 至 溶液 蓝 


度 过 高 时 ， 应 适当 














并 保持 溶液 





腾 状 态 ， 待 溶液 颜 











稀释 后 再 进行 正式 滴定 ， 使 每 





色 变 浅 时 ， 以 两 秒 


色 刚 好 褪去 为 终点 。 当 样 液 中 还 原 糖 浓 
次 滴定 消耗 样 液 的 体 
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积 


滴定 











刚好 褪去 为 终点 。 记 录 所 消耗 的 样 液 的 体积 ,平行 操作 三 


空 制 在 与 标定 碱 性 


酒石酸 铜 乙 液 ， 






































至 终点 
































均值 。 


8) 
i 干 葡萄 酒 、 半 


结果 计算 : 








西 石 酸 铜 溶液 时 所 消耗 的 还 原 ; 
相近 ， 约 10mL， 结 果 按 式 (7-2-10) 计算 。 当 样 液 中 还 原 ; 
低 时 ， 则 直接 加 入 10mL 档 










































































崩 标 准 洲 液 的 体积 

午 的 浓度 过 
fF 液 ， 免 去 加 水 10mL， 再 用 还 原粮 标准 溶液 
， 记 录 消 耗 的 体积 与 标定 时 消耗 的 还 原 ; 
II 
测定 : 吸取 5. 0mL 碱 性 酒石酸 铜 甲 
置 于 150mL 锥 形 瓶 中 ， 加 水 10mL， 加 入 玻璃 珠 2 粒 ， 
从 滴定 管 中 加 入 比 预测 少 lmL 的 试 样 溶液 至 锥 姑 
内 加 热 至 沸 。 保 持 沸腾 ， 


日 标准 溶液 体积 
结果 按 式 (7-2-11) 计算 。 
液 及 5.0mL 碱 性 


瓶 中 ， 使 其 在 2min 


继续 以 两 秒 1 滴 的 速度 滴定 ， 直 至 溶液 蓝 色 





次 ， 


取 平 












































(7-2-11) 式 计算 ， 其 他 葡萄 酒 按 式 (7-2-10) 计算 。 





式 中 


式 (7-2-11) 进行 计算 。 


式 中 


X= 


























m x Vi/250 x 1000 







































































式样 中 还 原 糖 的 含量 (以 某 种 还 原 糖 计 ) 按 式 
育 葡 酒 中 、 还 原 糖 含量 按 
a x 100 (7-2-10) 











XX 一 一 试 样 中 还 原 糖 的 含量 ( 以 某 种 还 原 糖 计 ) (g/100g) ; 
10mL 碱 性 酒石酸 铜 溶液 相当 于 葡萄 糖 或 其 他 还 原 糖 的 质 
量 (mg); 

m 试 样 质 量 (g) ; 

WV 一 一 测定 时 平均 消耗 试 样 溶液 的 体积 ( mL) 。 

当 溶 液 浓度 过 低 时 ， 试 样 中 还 原 糖 的 含量 ( 以 某 种 还 原 糖 计 ) 按 








my 


X= x107250 x1000 
Be pe Gene 














m 一 一 试 样 质量 




















a 


10g/100g 时 ， 





量 (mg); 





x100 


计算 结果 


保 





(7- 


2-11) 


耻 与 加 入 样品 后 消耗 的 还 原 糖 标准 溶液 之 差 相 当 
于 某 种 还 原 精 的 质 
(g) 。 

当 还 原 糖 含量 大 于 或 等 于 10g/100g 时 ， 
; 当 还 原 糖 含量 小 于 


留 三 位 有 效 数 
计算 结果 保留 两 位 有 效 数 字 。 
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9) 注意 事项 
人 本 方法 测定 的 是 一 
乳糖 、 麦 芽 糖 等 ， 只 是 结 








口 县 疆 晶 


类 具有 还 原 性 质 
































不 能 误解 为 还 原 糖 等 


司 了 





























果糖 、 


4 糖 ， 包 括 和 葡萄 糖 、 





> 所 以 
葡萄 糖 或 其 他 糖 。 但 如 果 已 知 样品 中 只 含有 














某 一 种 糖 〈 如 乳 制品 中 上 
@) 还 原 糖 与 碱 性 




















的 变化 而 变化 ， 因 此 ， 不 能 根据 化 学 反应 方程 式 直 接 计算 ， 
ee ee oe 
液 在 标定 条 件 下 相当 于 还 原 糖 的 质量 





的 大 小 ， 因 此 ， 在 议 
瓶 规格 、 加 热 时 间 、 

@) 碱 性 酒石酸 铜 甲 
酸 钾 多 








u 的 反应 速度 ; 二 是 亚 





内 的 铜 配 位 化 合 物 长 其 
( 滴定 必须 在 沸腾 条 件 下 进行 ， 其 原因 : 
甲 蓝 变 色 反应 是 可 闭 的 ， 还 原型 


的 乳糖 ) ， 








酒石酸 铜 溶液 的 反应 特 


则 可 以 认为 还 原 糖 等 同 于 该 糖 。 





别 复杂 ， 且 随 着 反应 条 件 











四 三 骨 
里 





























中 日 


的 氧 后 又 变 为 














氧 
(3) 滴定 时 不 


氧化 型 的 蓝 色 
气 中 的 氧 所 氧化 。 保 持 反 应 液 沪 
化 亚 铜 被 氧化 而 增加 耗 糖 量 。 

能 随意 播 动 锥 形 瓶 ， 更 不 能 把 锥 形 瓶 从 热源 上 取 下 来 
滴定 ， 以 防止 空气 进入 反应 液 中 。 





到 ， m 值 。 试 验 条 件 影响 m 
ee 
滴定 速度 等 。 

液 和 乙 液 应 分 别 储存 ， 
在 碱 性 条 件 下 会 缓慢 分 解 。 


色 。 此 外 ， 氧 化 


| 
Ly 


而 是 用 
酒石酸 铜 溶 











得 出 碱 性 











值 
操作 ， 如 锥 形 











用 时 才 混合 ， 和 否则 酒 石 





一 是 可 加 快 还 原粮 与 
亚 甲 蓝 遇 空 


FF 铜 也 极 不 稳定 ， 易 被 
































膳 可 防止 空气 进入 ， 避 免 亚 








! 蓝 和 








@ 滴定 应 连续 进行 ， 最 终 的 滴定 速度 一 般 应 控制 在 2s/ 滴 。 


@ 样品 溶液 预测 的 
要 求 ， 测 定时 样品 
体积 接近 。 
小 时 加 以 
液 大 概 的 ; 
右 的 样 液 ， 


























四 
虽 





ss 








ED 
只 [sl 








通过 预测 可 了 人 解 样 品 浓度 
j 整 ， 才 能 提高 测定 结果 的 准确 性 ; 


下 1mL 左右 的 档 


目的 : 


一 是 本 方法 对 样品 中 还 原 糖 浓 度 有 一 定 














涂 液 的 消耗 体积 应 与 标定 葡萄 








标准 溶液 时 消耗 的 











日 
是 否 合适 














内 完成 后 滴定 工作 ， 提 高 测定 的 准确 度 。 
(2) 高 锰 酸 钾 滴 定 法 


1) 原理 : 样品 除去 蛋白 质 后 ， 其 中 还 原 
还 原 为 氧化 亚 铜 ， 加 硫酸 铁 后 ， 氧 化 亚 铜 被 氧化 为 铜 盐 ， 








， 只 有 当 浓 度 过 大 或 过 
二 是 通过 预测 可 知道 样 





和 耗 量 ， 以 便 在 正式 测定 时 ， 预 先 加 入 比 实际 用 量 少 1mL 左 
液 在 后 滴定 时 加 入 ， 以 保证 在 lmin 

















时 在 碱 性 环境 下 将 铜 盐 
以 高 锰 酸 钾 
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溶液 滴定 氧化 作用 后 生成 的 亚 铁 盐 ， 根 据 高 鳃 酸 钾 消耗 量 计算 氧化 亚 
铜 含量 ， 再 查 表 得 还 原 糖 量 。 

2) 试剂 和 仪器 : 除非 男 有 规定 ， 本 方法 中 所 用 试剂 均 为 分 析 纯 。 

@ 常用 试剂 : 硫酸 铜 (CuS0, 、5H,0) 、 氢 氧化 钠 (Na0H)、 酒 
石 酸 钾 钠 (CHIOJKNa . 4HO)、 硫 酸 铁 [Fe, (5S0,);]、 盐 酸 
(HCL) 。 

@) 碱 性 酒石酸 铜 甲 液 : 称 取 34. 639g 硫酸 铜 (CuSO, :5H,0)， 
加 适量 水 溶解 ， 加 0. 5mL 硫酸 ， 再 加 水 稀释 至 500mL， 用 精致 石棉 

@ 碱 性 酒石酸 铜 乙 液 : 称 取 173g 酒石酸 钾 钠 与 50g 氢 氧 化 钠 ， 加 
适量 水 溶解 ， 再 加 水 稀释 至 500mL， 用 精致 石棉 过 滤 ， 储 存 于 橡胶 塞 
玻璃 瓶 内 。 

@ 氨 氧 化 钠 溶 液 (40g/L) : 称 取 4g 毛 氧 化 钠 ， 加 水 溶解 并 稀释 
至 100mL。 

@ 硫酸 铁 溶液 (50g/L) : 称 取 50g 硫酸 铁 ， 加 入 200mL 水 溶解 
后 ， 慢 慢 加 入 100mL 硫酸 ， 冷 却 后 加 水 稀释 至 1000mL。 

@ 盐酸 (3mol/L) : 量 取 30mL 盐酸 ， 加 水 稀释 至 120mL。 

@ 高 锰 酸 钾 标 准 溶液 [c (1/5KMn0s) =0. 1000molL] 。 

精制 石棉 : 取石 棉 先 用 3mol/L 盐酸 浸泡 2 ~3 天 ， 用 水 洗 净 ， 
再 加 氧 氧化 钠 深 液 (400g/L) 浸泡 2 ~3 天 ， 倾 去 溶液 ， 再 用 热 碱 性 
酒石酸 铜 乙 液 浸泡 数 小 时 ， 用 水 洗 净 ， 再 以 3mol/L 盐酸 浸泡 数 小 时 ， 
以 水 洗 至 不 呈 酸 性 ， 然 后 加 水 振 摇 ， 使 其 成 为 微细 的 浆 状 软 纤 维 ， 用 
水 浸泡 并 储存 于 玻璃 瓶 中 ， 即 可 用 于 填充 古 氏 霸 塌 。 

3) 仪器 : 25mL 古 氏 圭 塌 或 G4 垂 融 卉 声 、 真 空 汞 、25mL 酸 式 滴 
定 管 、 恒 温水 浴 (精度 为 41%C ) 。 

4) 试 样 的 处 理 

一 般 食 品 : 称 取 粉 碎 后 的 固体 试 样 2. 5 ~ 5g 或 混 匀 后 的 液体 试 
样 25 ~50g， 精 确 至 0. 001g， 置 于 250mL 容量 瓶 中 ， 加 50mL 水 ， 反 名 
后 加 10mL 碱 性 酒石酸 铜 甲 液 及 4ml 氧 氧化 钠 溶液 (40g/L) ， 加 水 至 
刻度 ， 混 匀 ， 静 置 30min， 用 干燥 滤纸 过 滤 ， 弃 去 初 滤液 ， 取 后 续 滤 
液 备 用 。 
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@ 酒精 饮料 : 称 取 约 100g 混 匀 后 的 试 样 ， 精 确 至 0. 01g， 置 于 蒸 
发 中 中 ,用 氧 氧 化 钠 溶液 (40g/L) 中 和 至 中 性 ， 在 水 浴 上 蒸发 至 原 
体积 的 1/4 后 ,移入 250mL 容量 瓶 中 ,加 50mL 水 ， 混 匀 ， 以 下 按 中 
中 自 “ 加 10mL 碱 性 酒石酸 铜 甲 液 ” 起 操作 。 

@ 含 大 量 淀粉 的 食品 : 称 取 10 ~ 20g 粉碎 或 混 匀 后 的 样品 ， 精 确 
至 0.001g， 置 于 250mL 容量 瓶 中 ， 加 200mL 水 ,在 45% 水 浴 中 加 热 
1lh， 并 时 时 振 播 。 冷 后 加 水 至 刻度 ， 混 匀 ， 静 置 。 吸 取 200mL 上 清 液 
置 于 另 一 250mL 容量 瓶 中 ， 以 下 按 G@ 中 自 “ 加 10mL 碱 性 酒石酸 铜 甲 
液 ”起 操作 。 

@ 碳酸 类 饮料 : 称 取 约 100g 混 匀 后 的 试 样 ， 精 确 至 0.01g， 置 于 
蒸发 了 中 ， 在 水 浴 上 微 热 ， 搅 拌 除 去 二 氧化 碳 后 ， 移 人 250mL 容量 瓶 
中 ， 并 用 水 洗涤 蒸发 四 ， 将 洗 液 并 人 容量 瓶 中 ， 再 加 水 至 刻度 ， 混 匀 
后 备用 。 

5) 测定 : 吸取 50. 00mL 处 理 后 的 样品 溶液 ， 置 于 400mL 烧杯 中 ， 
加 入 25mL 碱 性 酒石酸 铜 甲 液 及 25mL 乙 液 ， 于 烧杯 上 盖 一 表面 下， 加 
热 ， 控 制 在 4min 内 沸腾 ， 再 准确 煮沸 2min， 趁 热 用 铺 好 石棉 的 古 氏 
霸 塌 或 64 垂 融 卉 塌 抽 滤 ， 并 用 60% 热 水 洗 涤 烧 杯 及 沉淀 ， 至 洗 液 不 
成 碱 性 为 止 。 将 古 氏 卉 塌 或 垂 融 卉 塌 放 回 原 400mL 烧杯 中 ， 加 25mL 
硫酸 铁 溶液 及 25mL 水 ， 用 玻璃 棒 搅 拌 使 氧化 亚 铜 完全 溶解 ， 以 高 镭 
酸 钾 标准 溶液 [c (1/5KMn0,) = 0.1000mol/L] 滴定 至 微 红色 为 
终点 。 

同时 吸取 50mL 水 ， 加 入 与 测 样品 时 相同 量 的 碱 性 酒石酸 铜 甲 、 
乙 液 和 硫酸 铁 溶液 及 水 ， 按 同一 方法 做 试剂 空白 试验 。 

6) 结果 计算 : 试 样 中 还 原 糖 的 质量 相当 于 氧化 亚 铜 的 质量 ， 按 
式 (7-2-12) 计算 。 































































































































































































































































































X=(V-V,) xcx71.54 (7-2-12) 
式 中 XX 一 一 试 样 中 还 原 糖 质量 相当 于 氧化 亚 铜 的 质量 (mg) ; 
/一 一 测定 用 样 液 消耗 高 鳃 酸 钾 标 准 液 的 体积 (mL) ; 
机 一 一 试剂 空白 消耗 高 锰 酸 钾 标 准 液 的 体积 ( mL); 
高 锰 酸 钾 标 准 游 液 的 浓度 (mol/L) ; 
lmL 1. 000molLL 的 高 锰 酸 钾 浴 液 相 当 于 氧化 亚 铀 的 质量 
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查 表 ( 见 GB/T 




















(mg/mmol)。 
根据 式 (7-2-12) 计算 所 得 氧化 亚 铜 的 质量 ， 
5009. 7 一 2008 中 的 表 1) ， 再 按 式 (7-2-13) 计算 试 
Ya x V250x1000 X10 
式 中 多 ,一 一 试 样 中 还 原 糖 的 含量 (g/100g ) ; 














查 


mm 


ma 一 一 试 样 质量 (g) ; 


T 一 一 测 


表 得 还 原 糖 质量 (mg) ; 





定 用 试 样 溶液 的 体积 ( mL); 


250 一 一 试 样 处 理 后 的 总 体积 ( mL) 。 








样 中 还 原 糖 的 


(7-2-13) 


当 还 原 糖 的 含量 大 于 或 等 于 10g/100g 时 ,计算 结 果 保 留 三 位 有 效 


数字 ; 当 还 原 糖 的 含量 小 于 10g/100g 时 ， 计 算 结果 保留 两 位 有 效 


数字 。 



































7) 注意 事项 
@ 还 原 糖 与 碱 性 酒石酸 铜 试剂 的 反应 一 定 要 在 沸腾 状态 下 进行 ， 
四 全 








济 
明 还 原 糖 





人 今 量 . 





2x 气 


绝 空气 ， 


腾 时 间 需 严格 控制 。 者 沸 的 浴 液 应 保持 蓝 色 ， 如 





中 的 氧 氧化 。 











乙酸 锌 和 亚 铁 氰 化 钾 作 为 溢 清 剂 。 





2. 蔗糖 的 


保水 、 防 腐 
砂糖 、 蜂 蜜 等 食 
的 质量 具有 重要 











诬 糖 是 双 糖 ， 由 一 分 子 葡萄 糖 和 


各 


原 性 ， 需 要 先 


测定 
蔗糖 作为 甜 味 剂 加 入 食品 











品 的 品质 ， 以 及 控制 糖果 、 
的 意义 。 




















分 子 果 和 




















芒 糖 水 解 后 ， 忆 





























法 进行 测定 ， 


于 纯度 较 高 的 芯 ; 
岂可 以 通过 高 效 液 相 色 谱 分 离 、 示 差 检测 天 或 蒸发 光 散 





萌 洲 液 ， 可 用 相对 密度 、 折 射 率 、 旋 ; 





Im 
含量 过 高 ， 应 将 样品 溶液 稀释 或 减少 取样 体积 后 重 做 。 
@ 在 洗涤 Cu 0 的 整个 过 程 中 应 使 沉淀 上 层 保持 一 
避免 Cu 0 被 空气 
@) 此 方法 以 测定 反应 过 程 中 产 委 


色 消 失 ， 则 说 








层 水 层 ， 以 隔 





E 的 定量 Fe 为 计算 依据 ， 不 能 用 


CC 


中 ， 在 食品 中 起 着 改变 食物 中 甜 味 感 和 
9 作用 。 测 定 蔗糖 含量 对 判断 食品 原料 的 成 熟 度 ， 鉴 定 
果 肛 、 加 糖 乳 制品 等 产品 


白 








唱 缩 合 而 成 ， 不 具有 还 
按照 还 原 糖 的 检测 方法 进行 测定 。 对 





E 度 等 物理 检验 
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射 检 测 器 检测 其 含量 。《 食 品 中 芒 糖 的 测定 》 (GBZT 5009. 8 一 2008 ) 
标准 中 规定 食品 中 蔗糖 的 测定 方法 为 高 效 液 相 色谱 法 和 酸 水 解法 ， 这 
里 仅 介 绍 酸 水 解法 。 
(1) 原理 试 样 除去 蛋白 质 后 ， 其 中 的 蔗糖 经 盐酸 水 解 转化 为 还 
原 糖 ， 再 按 还 原 糖 测定 。 水 解 前 后 还 原 糖 的 差 值 为 蔗糖 水 解 产生 的 还 
原 糖 的 量 ， 乘 以 一 个 换算 系数 即 为 蔗糖 含量 。 

(2) 试剂 和 仪器 

1) 试剂 : 除非 另 有 规定 ， 本 方法 中 所 用 试剂 均 为 分 析 纯 。 

@ (1 +1) 盐酸 溶液 : 量 取 50mL 盐酸 ， 加 水 稀释 至 100mL。 

@) 氧 氧化 钠 深 液 (200g/L) : 称 取 20g 氧 氧化 钠 ， 加 水 溶解 并 稀 
释 至 100mL。 

@ 甲 基 红 指示 液 (1g/L) : 称 取 甲 基 红 0. 1g 用 少量 乙醇 溶解 
定 容 至 100mL。 

@ 碱 性 酒石酸 铜 甲 液 : 称 取 15g 硫酸 铜 (CuSO, . 5H,0) 及 
0.05g 亚 甲 蓝 〈C,H。CIN;S . 3H,0)， 溶 于 水 中 并 稀释 至 1000mL。 

@ 碱 性 酒石酸 铜 乙 液 : 称 取 50g 酒石酸 钾 钠 (C,Hs06KNa… 
4H,0) 与 75g 氧 氧 化 钠 ， 溶 于 水 中 ， 再 加 入 4g 亚 铁 氰 化 钾 
[KFe (CN)。* 3H,0] ， 完 全 溶解 后 ， 用 水 稀释 至 1000mL， 储 存 于 橡 
胶 塞 玻璃 瓶 内 。 

@ 乙酸 锌 溶液 (219g/L) : 称 取 21.9g 乙酸 锌 [Zn(CH;COO)，， 
H,0] ， 加 3mL 冰 乙 酸 ， 加 水 溶解 并 稀释 至 100mL。 

@ 亚 铁 氰 化 钾 溶 液 (106g/L): 称 取 10.6g 亚 铁 氰 化 钾 
[KsFe( CN)。: 3H,0] ， 用 水 溶解 并 稀释 至 100mL。 

@ 葡萄 糖 标准 溶液 : 精密 称 取 lg (精确 至 0.0001g) 经 过 98 ~ 
100% 于 燥 2h 的 和 葡萄糖， 加 水 溶解 后 加 入 SmL 盐酸 ,并 以 水 稀释 至 
1000mL。 此 溶液 相当 于 lmg/mL 葡萄 糖 。 

2) 仪器 : 恒温 水 浴 (精度 为 +1%C ) 、25mL 酸 式 滴定 管 、 可 调 电 
炉 ( 带 石棉 板 )。 

(3) 试 样 的 处 理 

1) 含 蛋白 质 食品 : 称 取 粉 碎 后 的 固体 试 样 2.5 ~$g 或 混 匀 后 的 液 
体 试 样 5 ~25g ( 精确 至 0. 001g) ， 置 于 250mL 容量 瓶 中 ,， 加 50mL 水 ， 
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慢 慢 加 入 SmL 乙酸 锌 溶液 及 5mL 亚 铁 氧化 钾 溶 液 ， 加 水 至 刻度 ， 


匀 ， 静 置 30min， 用 干燥 滤纸 过 滤 ， 弃 去 初 滤液 ， 取 后 续 滤液 备用 。 





2) 含 大 量 演 粉 


























的 食品 : 称 取 10 ~ 20g 粉碎 或 混 匀 后 的 试 样 ( 精 


确 至 0.001g) ， 置 于 250mL 容量 瓶 中 ， 加 200mL 水 ,在 45% 水浴 中 加 


热 1 


液 置 于 男 





h， 并 时 时 振 揪 ， 























溶液 ”起 操作 。 


蒸发 耿 中 
原 体 积 
SmL 乙 本 








3) 酒精 饮料 : 

















4) 碳酸 类 饮料 : 














于 蒸发 
瓶 中 ， 并 
匀 后 备用 。 














(4) 酸 水 解 


中 ， 在 水 浴 上 微 热 ,搅拌 除去 二 氧化 碳 后 ， 移 人 250mL 容量 
用 水 洗涤 莹 发 阵 ， 将 洗 液 并 人 容量 瓶 中 ， 再 加 水 至 刻度 ， 混 





冷 后 加 水 至 刻度 ， 混 匀 ， 静 置 。 吸 取 200mL 上 清 








250mL 容量 瓶 中 ， 以 下 按 1) 中 自 “ 慢 慢 加 入 SmL 乙酸 锌 


称 取 约 100g 混 匀 后 的 试 样 (精确 至 0.01g)， 置 于 








， 用 氢 氧 化 钠 溶 液 (40g/L) 中 和 至 中 性 ， 在 水 浴 上 蒸发 至 
的 1/4 后 , 移入 250mL 容量 瓶 中 ， 以 下 按 1) 中 自 “ 慢 慢 加 入 
发 锌 溶液 ”起 操作 。 





称 取 约 100g 混 匀 后 的 试 样 (精确 至 0.01g) ， 置 


















































吸取 2 份 50mL 上 述 试 样 的 处 理 液 ， 分 别 置 于 





100mL 容量 瓶 中 。 向 其 中 一 份 中 加 入 5mL (1 +1) 盐酸 ,在 68 ~70%C 
水 浴 中 加 热 15min， 









































冷却 后 加 2 滴 甲 基 红 指示 剂 ， 用 氢 氧 化 钠 洲 液 























(200g/L) 中 和 至 中 性 ， 加 水 至 刻度 ,， 混 匀 。 男 一 份 直接 加 水 稀释 
至 100mL。 

(5) 测定 ” 按 直 接 滴 定 法 测定 还 原 糖 的 方法 分 别 测定 上 述 两 溶液 
中 还 原粮 的 含量 。 

(6) 结果 计算 ”以 葡萄 糖 作 标准 滴定 液 时 ， 按 式 (7-2-14) 计算 
试 样 中 蔗糖 的 含量 。 

X=(R,-R) x0.95 (7-2-14) 

式 中 we (g/100g); 








经 水 
ee 

0. 9 还 原 糖 
(7) 注意 事项 




















1) 户 糖 的 水 解 速 








解 处 理 还 原 糖 的 含量 (g/100g) ; 
理 后 还 原 糖 的 含量 (g/1008g); 
(以 葡萄 糖 计 ) 换算 为 其 糖 的 系数 。 























度 比 其 他 双 糖 、 低 聚 糖 要 快 得 多 ， 因 此 ， 在 本 
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方法 规定 的 条 件 下 ， 茧 糖 可 完全 水 解 ， 而 其 他 糖 类 的 水 解 可 忽略 不 计 。 

2) 为 获得 准确 的 结果 ， 必 须 严格 控制 水 解 条 件 、 取 样 体积 、 酸 
的 浓度 及 用 量 、 水 解 温度 和 水 解 时 间 ， 到 达 规 定时 间 后 应 迅速 冷却 ， 
防止 其 他 糖水 解 及 果糖 分 解 。 

3) 试 样 中 蔗糖 含量 过 高 或 过 低 时 ， 应 在 处 理 试 样 时 加 以 调整 ， 
这 样 才能 提高 测定 结果 的 准确 性 。 

4) 芒 糖 的 水 解 反应 为 

CH,0, + H,O0 = C,H, O06 + CoeH,, Os 
蔗糖 果糖 葡萄糖 
324 180 180 

蔗糖 的 相对 分 子 质量 为 342， 水 解 后 生成 2 分 子 单 糖 ， 相 对 分 子 
质量 之 和 为 360， 故 由 葡萄 糖 的 含量 换算 为 蔗糖 的 含量 时 需 乘 的 换算 
系数 为 342/360 =0. 95。 

3. 总 糖 的 测定 

食品 中 的 总 糖 通常 是 指 具 有 还 原 性 的 糖 (如 葡萄 糖 、 果 糖 、 乳 
糖 、 麦 芽 糖 等 ) 和 在 测定 条 件 下 能 水 解 为 还 原 性 单 糖 的 蔗糖 的 总 称 。 
总 糖 含量 直接 影响 食品 的 质量 及 成 本 ， 因 此 ， 总 糖 的 测定 具有 重要 
意义 。 

总 糖 的 测定 通常 以 还 原 糖 的 测定 方法 为 基础 ， 以 下 介绍 直接 滴 
定 法 。 

(1) 原理 试 样 除去 蛋白 质 后 ， 加 入 盐酸 ， 在 加 热 条 件 下 使 蔗糖 
水 解 转化 为 还 原 糖 ， 再 以 直接 滴定 法 测定 水 解 后 样品 中 还 原 糖 的 含量 。 

(2) 试剂 和 仪器 “” 同 蔗糖 的 测定 。 

(3) 测定 方法 

1) 试 样 的 处 理 ; 同 蘑 糖 的 测定 。 

2) 测定 : 按 测定 蔗糖 的 方法 水 解 样品 ， 再 按 直接 滴定 法 测定 还 
原粮 含量 。 

(4) 结果 计算 































































































































































































m 
对 = 1 
m xS0/V, x V,/100 x 1000 
式 中 多 一 试 样 中 总 糖 售 量 (g/100g) ; 





x100 (7-2-15) 
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m, 10mL 碱 性 酒石酸 铀 溶液 相当 于 葡萄 糖 或 转化 糖 的 质量 
(mg); 
一 一 试 样 质量 (g) ; 
V 一 一 试 样 处 理 后 的 体积 (mL); 





太一 一 测定 时 消耗 样品 水 解 液 的 体积 (mL) 。 

4. 淀粉 的 测定 

淀粉 是 由 许多 葡萄 糖分 子 脱水 聚合 而 成 的 高 分 子 化 合 物 ， 广 泛 分 
布 在 植物 的 根 、 蔡 、 叶 、 种 子 等 组 织 中 。 淀 粉 主要 是 为 人 体 提 供 热 量 。 
人 体 摄 入 总 热量 的 80% 来 源 于 淀粉 等 碳水 化 合 物 。 淀 粉 还 可 在 人 体 
作为 合成 某 些 氨基 酸 和 脂肪 酸 的 原料 。 所 以 ， 淀 粉 对 人 体 有 着 重要 的 
营养 价值 。 粮 食 籽 粒 中 淀粉 的 含量 及 特性 ， 因 品种 、 气 候 、 土 质 以 及 
其 他 生长 条 件 的 不 同 而 异 ， 因 此 淀粉 含量 及 品质 是 禾 谷类 粮食 及 其 制 
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品 的 重要 质量 指标 之 一 。 淀 粉 在 食品 工业 中 用 途 广 泛 ， 可 用 在 糖果 中 
作 填 充 剂 ， 在 雪糕 、 棱 冰 等 冷冻 食品 中 作 稳定 剂 ， 在 午餐 肉 、 火 腿 等 








肉 类 食品 中 作 增 稠 剂 等 。 淀 粉 含量 是 某 些 食品 主要 的 质量 指标 ， 是 食 
品 生产 中 常规 分 析 项 目 。 

目前 ， 测 定 淀粉 的 方法 很 多 ， 主 要 有 旋光 法 、 酶 水 解法 、 酸 水 解 
法 、 意 酮 比 色 法 、 础 蓝 比 色 法 等 。 在 《食品 中 淀粉 的 测定 》 (GB/T 
5009. 9 一 2008) 中 ， 以 酶 水 解法 为 仲裁 方法 (第 一 法 )， 第 二 法 为 酸 
水 解法 。 

(1) 酶 水 解法 

1) 原理 : 试 样 除去 脂肪 及 可 溶性 糖 类 后 ， 将 淀粉 用 淀粉 酶 水 解 
成 小 分 子 糖 ， 再 用 盐酸 将 其 水 解 成 单 糖 ， 最 后 按 还 原粮 测定， 并 折算 





































































































成 淀粉 含量 。 

2) 试剂 : 除非 男 有 规定 ， 本 方法 中 所 用 试剂 均 为 分 析 纯 。 

Q9 甲 基 红 指示 液 (2g/L) : 称 取 甲 基 红 0.2g， 用 少量 无 水 乙醇 溶 
解 后 ， 定 容 至 100mL。 

@ (1+1) 盐酸 溶液 : 量 取 50mL 盐酸 ， 加 水 稀释 至 100mL。 

@) 氨 氧 化 钠 溶 液 (200g/L) : 称 取 20g 氧 氧化 钠 ， 加 水 溶解 并 稀 


释 至 100mL。 








由 碱 隆 ; 

















上 石 酸 铜 甲 液 ， 称 取 15g 硫酸 铜 (CuSO, . 5H,0) 及 0.05g 亚 
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甲 蓝 (CieHisCIN;S. 3H,0), 溶 于 水 中 并 稀释 至 1000mL。 

@) 碱 性 酒石酸 铜 乙 液 : 称 取 50g 酒石酸 钾 钠 (C,H,0,KNa . 4 了 LO) 
与 75g 氧 氧化 钠 ， 溶 于 水 中 ， 再 加 入 4g 亚 铁 氰 化 钾 [KFe (CN)。. 
3H,0] ， 完 全 溶解 后 ， 用 水 稀释 至 1000mL， 储 存 于 橡胶 塞 玻璃 瓶 内 。 

@ 葡萄 糖 标准 溶液 : 精密 称 取 lg (精确 至 0.0001g) 经 过 98 ~ 
100% 干燥 2h 的 葡萄 糖 ， 加 水 溶解 后 加 入 SmL 盐酸 ,并 以 水 稀释 至 
1000mL。 此 溶液 相当 于 1mg/mL 葡萄 糖 。 

< 淀粉 酶 溶液 (5g/L) : 称 取 高 峰 氏 淀粉 酶 ( 酶 活力 大 于 或 等 于 
1.6U/mg) 0. 5g， 加 水 100mL 溶解 ， 临 用 现 配 ;也 可 加 入 数 滴 甲 茶 或 
三 氯 甲 烷 防 止 长 考 , 储 于 4C 冰 箱 中 。 

@@ 碘 溶 液 : 称 取 3. 6g 碘化钾 溶 于 20mL 水 中 ， 加 入 1.3 g 碘 ， 游 
解 后 加 水 稀释 至 100mL。 

@ 85% 乙醇 : 取 85mL 无 水 乙醇 ， 加 水 稀释 至 100mL。 

3) 仪器 : 恒温 水 浴 (精度 为 上 1%C ) 、25mL 酸 式 滴定 管 、 可 调 
炉 ( 带 石棉 板 )。 

4) 试 样 的 处 理 

G@) 易于 粉碎 的 试 样 : 将 试 样 磨 碎 过 40 目 第 ， 从 中 称 取 2 ~5g ( 精 
确 至 0.001g)， 置 于 放 有 折 著 滤纸 的 漏斗 内 ， 先 用 50mL 石油 配 或 乙醚 
分 5 次 洗 除 脂肪 (如 果 脂 肪 含量 少 ， 此 步骤 可 免 ) ， 再 用 约 150mL 
85% 乙醇 洗 去 可 游 性 糖 类 ， 滤 干 乙醇 ， 将 残留 物 移 人 250mL 烧杯 内 ， 
并 用 50mL 水 洗 滤纸 ， 将 洗 液 并 入 烧杯 内 ， 将 烧杯 置 于 沸水 浴 上 加 热 
15min， 使 淀粉 糊 化 ， 放 冷 至 60%C 以 下 ， 加 20mL 淀粉 酶 溶液 ， 再 于 
55 ~60% 保温 1h， 并 时 时 搅拌 。 然 后 取 1 滴 此 液 加 1 滴 础 溶液， 应 不 
现 蓝 色 ， 若 显 蓝 色 ， 则 再 加 热 糊 化 并 加 20mL 淀粉 酶 溶液 ， 继 续 保 温 ， 
直至 加 础 不 显 蓝 色 为 止 。 加 热 至 沸 ， 冷 后 移 人 250mL 容量 瓶 中 ， 并 加 
水 至 刻度 ， 混 匀 ， 过 滤 ， 弃 去 初 滤液 ， 取 50mL 后 续 滤 液 ， 置 于 
250mL 锥 形 瓶 中 , 加 5mL (1 +1) 盐酸 ， 装 上 回流 冷凝 器 ， 在 沸水 浴 
中 回流 1h， 冷 却 后 加 2 滴 甲 基 红 指示 剂 ， 用 氧 氧 化 钠 深 液 (200g/L) 
中 和 至 中 性 ， 将 溶液 转 和 人 100mL 容量 瓶 中 ， 洗 涤 锥 形 瓶 ， 将 洗 液 并 人 
100mL 容量 瓶 中 ， 加 水 至 刻度 ， 混 匀 备 用 。 同 时 量 取 5$0mL 水 及 与 处 
理 试 样 时 相同 量 的 淀粉 酶 溶液 ， 按 同一 方法 做 空白 试验 。 
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@ 其 他 样品 ， 加 适量 水 在 组 织 的 碎 机 中 的 成 匀 浆 (蔬菜 和 水 果 需 
先 洗 兆 、 影 干 ， 取 可 食 部 分 ) ， 称 取 相 当 于 原样 质量 2.5 ~ 5g (精确 至 
0.001g) 的 匀 浆 ， 以 下 按 Q@ 中 自 “ 置 于 放 有 折 和 县 滤纸 的 漏斗 内 ”起 
操作 。 
5) 测定 : 按 直接 滴定 法 测定 还 原 糖 的 操作 进行 。 
6) 结果 计算 
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着 三 (mi —m,) x0.9 
m x50/250 x V/100 x 1000 
式 中 X 一 一 试 样 中 淀粉 的 含量 ( g/1008g); 
m, 一 一 测定 用 试 样 中 葡萄 糖 的 质量 (mg); 
7 一 一 空白 中 葡萄 糖 的 质量 (mg); 
0. 9 一 一 以 葡萄 糖 计 换 算 成 淀粉 的 换算 系数 ; 





x100 (7-2-16) 





















































m 一 一 称 取 试 样 质量 (g) ; 
一 一 测定 用 试 样 处 理 液 的 体积 (mL) 。 


计算 结果 保留 到 小 数 点 后 一 位 。 在 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 
测定 结果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算术 平均 值 的 10% 。 

7) 注意 事项 

@ 样品 中 含 脂肪 时 ， 会 妨碍 乙醇 溶液 对 可 溶性 糖 的 提取 ， 所 以 要 
用 石油 醚 或 乙醚 除去 。 当 脂肪 含量 较 低 时 ， 可 省 去 脱脂 肪 步 又。 

@) 由 于 淀粉 粒 具 有 晶 格 结构 ， 因 此 淀粉 酶 难以 作用 。 加 热 糊 化 破 
坏 了 淀粉 的 晶 格 结构 ， 使 其 易于 被 淀粉 酶 作用 。 

@ 在 使 用 淀粉 酶 前 ， 应 确定 其 活力 及 水 解 时 的 加 入 量 。 可 用 已 知 
浓度 的 淀粉 溶液 少许 ， 加 入 一 定量 的 淀粉 酶 溶液 ， 置 于 55 ~ 60% 水浴 
中 保温 lh， 用 础 溶液 检验 淀粉 是 否 水 解 完 全 ， 以 确定 酶 的 活力 及 水 解 
时 的 用 量 。 

(2) 酸 水 解法 

1) 原理 : 试 样 除去 脂肪 及 可 溶性 糖 类 后 ,将 其 中 的 淀粉 用 酸 水 
解 成 具有 还 原 性 的 单 糖 ， 然 后 按 还 原 糖 测定 ， 折 算 成 淀粉 含量 。 

2) 试剂 : 除非 男 有 规定 ， 本 方法 中 所 用 试剂 均 为 分 析 纯 。 

Q 甲 基 红 指示 液 (2g/L) : 称 取 甲 基 红 0.2g， 用 少量 乙醇 溶解 
后 ， 定 容 至 100mL。 
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@ (1 +1) 盐酸 溶液 : 量 取 50mL 盐酸 ， 加 水 稀释 至 100mL。 

@ 氧 氧 化 钠 溶 液 (400g/L) : 称 取 40g 氧 氧化 钠 ， 加 水 溶解 并 稀 
释 至 100mL。 

@ 硫酸 钠 溶液 (100g/L) : 称 取 10g 硫酸 钠 ， 加 水 溶解 并 稀释 
至 100mL。 

@ 乙酸 铅 深 液 (200g[L) : 称 取 20g 乙酸 铅 (P,CsH60,: H,0)， 
加 水 溶解 并 稀释 至 100mL。 

@ 85% 乙醇 : 取 85mL 无 水 乙醇 ， 加 水 稀释 至 100mL。 

@ 精密 pH 试纸 : 6. 8 ~7.2。 

a nn 

3) 仪器 : 恒温 水 浴 (精度 为 + 1%C ) 、 高 速 组 织 的 碎 机 、 回 流 装 
置 并 附 250mL 锥 形 瓶 。 

4) 试 样 的 处 理 

@ 易于 粉碎 的 试 样 : 将 试 样 磨 碎 过 40 目 舟 ， 从 中 称 取 2 ~5g 
(精确 至 0. 001g) ， 置 于 放 有 慢 速 滤纸 的 漏斗 内 ， 先 用 50mL 石油 配 
或 乙醚 分 5 次 洗 除 脂肪 (如果 脂 肪 含量 少 ， 此 步骤 可 免 ) ， 弃 去 石油 
醚 或 乙 栈 ,用 150mL 85% 的 乙醇 洗 去 可 溶性 糖 类 ， 滤 干 乙醇 ， 将 残 
留 物 移 入 250mL 锥 形 瓶 中 ， 并 用 100mL 水 洗 滤纸 及 漏斗 ， 将 洗 液 并 
入 锥 形 瓶 ， 加 30mL (1+1) 盐酸 ， 装 上 回流 冷凝 器 ， 在 沸水 浴 中 回 
流 2h， 回 流 完毕 后 ,立即 冷 却 。 冷 却 后 加 2 滴 甲 基 红 指示 剂 ， 先 用 
氨 氧 化 钠 溶 液 (400g/L) 调 至 黄色 ， 再 以 (1 +1) 盐酸 校正 至 水 解 
液 刚 变 红 色 。 若 水 解 液 颜色 较 深 ， 则 可 用 精密 pH 试纸 测试 使 水 解 液 
的 pH 值 约 为 7， 然 后 加 20mL 乙酸 铅 溶液 (200g/L) ， 播 匀 ， 放 置 
10min， 再 加 20mL 硫酸 钠 溶液 CO 以 除去 过 量 的 铅 。 摇 勾 后 
将 全 部 溶液 及 残渣 转 人 500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 洗涤 锥 形 瓶 ， 将 洗 液 
合并 于 容量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 过 滤 ， 弃 去 初 滤液 20mL， 剩 余 
滤液 供 测定 用 。 

@ 其 他 样品 ， 加 适量 水 在 组 织 的 碎 机 中 的 成 名 浆 (蔬菜 和 水 果 需 
先 洗 净 、 蚊 干 ， 取 可 食 部 分 ) ， 称 取 相 当 于 原样 质量 2.5 ~5g (精确 至 
0.001g) 的 匀 浆 ， 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 用 50mL 石油 醚 或 乙醚 分 5 
次 洗 去 试 样 中 的 脂肪 ， 弃 去 石油 醚 或 乙醚 以 下 按 Q@ 中 自 “ 用 150mL 
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85% 乙醇 ”起 操作 。 
5) 测定 : 按 直 接 滴定 法 测定 还 原 糖 的 操作 进行 。 
6) 结果 计算 





_ (mi 一 ma) x0.9 
m x V/500 x 1000 
式 中 XxX 一 一 试 样 中 淀粉 的 含量 (gf/100g); 
mi 一 一 测定 用 试 样 中 葡萄 糖 的 质量 (mg); 
772 空白 中 葡萄 糖 的 质量 (mg) ; 
0. 9 一 一 以 葡萄 糖 计 换 算 成 淀粉 的 换算 系数 ; 
称 取 试 样 质量 〈(g) ; 
[一 一 测定 用 试 样 处 理 液 的 体积 (mL) ; 
500 一 一 试 样 处 理 液 的 总 体积 (mL) 。 
计算 结果 保留 到 小 数 点 后 一 位 。 在 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 
测定 结果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算术 平均 值 的 10% 。 
7) 注意 事项 
Q@ 样品 中 含 脂肪 时 ， 会 妨碍 乙醇 溶液 对 可 溶性 糖 的 提取 ， 所 
以 要 用 石油 醚 或 乙醚 除去 。 当 脂肪 含量 较 低 时 ， 可 省 去 脱脂 肪 
步骤 。 
@ 样品 中 加 入 乙醇 溶液 后 ， 混 合 液 中 乙醇 的 体积 分 数 应 在 80% 以 
上 ， 以 防止 糊 精 随 可 溶性 糖 类 一 起 被 洗 掉 。 若 要 求 测定 结果 不 包含 糊 
精 ， 则 用 体积 分 数 为 10% 的 乙醇 洗涤 即 可 。 
@ 因 水 解 时 间 较 长 ， 应 采用 回流 装置 ， 以 保证 水 解 过 程 中 盐酸 的 
浓度 不 发 生 较 大 的 变化 。 
@ 应 严格 控制 水 解 条 件 ， 以 保证 淀粉 水 解 完全 ， 并 避免 因 加 热 时 
间 过 长 而 对 葡萄 糖 产生 影响 。 
@) 淀粉 水 解 为 葡萄 糖 的 反应 为 
(CH,0,) ,+nHEO=n(CCH 0,) 
162 180 
把 葡萄 糖 含量 折算 为 淀粉 含量 的 换算 系数 为 162/180 =0. 9。 
六 、 和 毛 化 钠 的 测定 
氯 化 钠 是 食盐 的 主要 成 分 ， 化 学 式 为 NaCl， 在 食品 工业 、 日 常生 


x100 (7-2-17) 
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用 于 调味 、 防 腐 等 。 
《食品 中 氧化 钠 的 测定 》(GBZT 12457 一 2008) 中 规定 的 氯 化 钠 测 
定 方法 有 间接 沉淀 滴定 法 、 直 接 沉淀 滴定 法 和 电位 滴定 法 等 。 

1. 间接 沉淀 滴定 法 

(1) 原理 ”对 试 液 进 行 酸化 处 理 后 ， 加 入 过 量 的 硝酸 盐 溶 液 ， 以 
硫酸 铁 包 为 指示 剂 〈 佛 尔 哈 特 法 ) ， 用 硫 握 酸 钾 标 准 滴定 溶液 滴定 过 
量 的 硝酸 盐 ， 根 据 硫 氰 酸 钾 标 准 滴定 溶液 的 消耗 量 ， 计 算 食 品 中 氧化 
钠 的 含量 。 

(2) 试剂 和 仪器 

1) 试剂 : 除非 另 有 规定 ， 本 方法 中 所 用 试剂 均 为 分 析 纯 。 分 析 
用 水 应 符合 GBXT 6682 一 2008 规定 的 二 级 水 要 求 。 

Q@ 冰 乙 酸 。 

@ 蛋白 质 沉淀 剂 

沉淀 剂 I : 称 取 106g 亚 铁 氰 化 钾 ， 溶 于 水 中 ， 转 移 到 1000mL 容 
量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

沉淀 剂 工 : 称 取 220g 乙酸 锌 ， 溶 于 水 中 ， 加 入 30mL 冰 乙 酸 ， 转 
移 到 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

@ (1+3) 硝酸 溶液 : 1 体积 浓 硝 酸 与 3 体积 水 混 匀 ,使 用 前 应 
者 沸 、 冷 却 。 
@ 田 80% 乙醇 溶液 : 80mL 95% 乙醇 与 1SmL 水 混 匀 。 
@) 0. 1mol/L 硝酸 银 标 准 滴定 浴 液 的 配制 : 称 取 17g 硝酸 银 ， 溶 于 
水 中 ， 转 移 到 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 义 ， 置 于 避 
光 处 。 

(@ 0. 1molL 硫 氰 酸 钾 标 准 滴定 溶液 的 配制 称 取 9. 7g 人 硫 氰 酸 钾 ， 
溶 于 水 中 ， 转 移 到 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勺 。 

@ 硫酸 铁 馆 饱 和 溶液 称 取 50g 硫酸 铁 匀 ， 溶 于 100mL 水 中 ， 有 
沉淀 时 应 过 滤 。 

@) 0. 1mol/L 硝酸 银 标 准 滴 定 溶液 和 0. lmol/L 硫 氟 酸 钾 标 准 滴 定 
溶液 的 标定 

a. 氧化 物 的 沉淀 : 称 取 0.10 ~ 0. 15g 基准 试剂 氯 化 钠 (或 经 
500 ~600% 灼 烧 至 恒 重 的 分 析 纯 氧化 钠 ) ， 精 确 至 0.0002g， 置 于 
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100mL 烧杯 中 ， 用 水 溶解 ， 转 移 至 100mL 容量 瓶 中 ， 加 入 SmL (1+ 
3) 硝酸 溶液 ， 边 剧烈 摇动 边 加 入 30.00mL (VV) 0. lmolL 硝酸 银 标 
准 滴定 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勺 ， 在 避 光 处 放置 Smin， 用 快速 滤 
纸 过 滤 ， 弃 去 初 滤液 10mL。 
b. 过 量 硝酸 银 的 滴定 : 取 上 述 滤液 50mL 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 
加 入 2mL 硫酸 铁 贸 饱 和 洲 液 ， 边 剧烈 摇动 边 用 0. Imol/L 硫 氰 酸 钾 标 
准 滴 定 溶液 滴定 至 出 现 淡 棕 红 色 , 保持 lmin 不 和 褪色， 记录 消耗 
0. 1mol/L 硫 氰 酸 钾 标准 滴定 溶液 的 体积 ( Ws 
c. 硝酸 银 标 准 滴定 溶液 和 硫 氰 酸 钾 标 准 滴定 溶液 体积 比 的 确定 : 
取 0.1molL 硝酸 银 标准 滴定 溶液 20. 00mL (WV) 置 于 250mL 锥 形 瓶 
中 ， 加 入 30mL 水 、5mL (1 +3) 硝酸 溶液 和 2mL 硫酸 铁 匀 人 和 溶液 ， 
以 下 按 过 量 硝酸 银 的 滴定 步骤 操作 ， 记 录 消 耗 0. lmol/L 人 硫 氰 酸 钾 标准 
滴定 溶液 的 体积 (VV, ) 。 
d. 硝酸 银 标准 滴定 溶液 浓度 和 硫 握 酸 钾 标 准 滴定 浓度 的 计算 : 按 
式 (7-2-18) 、 式 (7-2-19) 、 式 (7-2-20) 分 别 计算 硝酸 银 标 准 滴定 溶 
液 浓度 的 准确 数值 (c,) 和 硫 氰 酸 钾 标 准 滴定 浓度 的 准确 数值 (c, ) 。 
V a 
i (7-2-18) 
式 中 一 一 硝酸 银 标 准 滴定 溶液 和 硫 氰 酸 钾 标准 滴定 溶液 的 体积 比 ; 
信 一 一 确定 体积 比 (f) 时 ， 硝 酸 银 标准 滴定 溶液 的 体积 (mL) ; 
VW 一 一 确定 体积 比 (f) 时 , 硫 氰 酸 钾 标准 滴定 溶液 的 体积 
(mL); 
硫 氰 酸 钾 标 准 滴定 溶液 浓度 的 准确 数值 (mol/L); 





























































































































一 硝酸 银 标准 滴定 溶液 浓度 的 准确 数值 (mol/L) 。 
0. 05844 
2 S00 
式 中 6, 一 硝酸 银 标准 滴定 溶液 浓度 的 准确 数值 (mol/L) ; 





一 一 硝酸 银 标准 滴定 溶液 和 硫 氰 酸 钾 标准 滴定 溶液 的 体积 比 ; 
太一 一 沉淀 氧化 物 时 加 入 硝酸 银 标准 滴定 溶液 的 体积 ( mL); 
太一 一 滴定 过 量 硝酸 银 时 消耗 硫 氰 酸 钾 标 准 滴定 涂 液 的 体积 








" 370 . 简明 食品 检验 工 手 册 





(mL); 
m 一 氧化 钠 质 量 (8g) 。 
0.05844 一 一 与 1.00mL 硝酸 银 标 准 滴 定 溶液 [ec (AgN0;) = 
1. 000mol/L] 相当 的 氯 化 钠 的 质量 (g/mmol)。 
cl =c) xF (7-2-20 ) 














式 中 6 一 一 硫 氰 酸 钾 标准 滴定 溶液 浓度 的 准确 数值 (mol/L)，; 
c, 一 一 硝酸 银 标 准 滴定 溶液 浓度 的 准确 数值 (molL)，; 
一 一 硝酸 银 标 准 滴定 溶液 和 硫 氰 酸 钾 标准 滴定 溶液 的 体积 比 。 











2) 仪器 : 组 织 的 碎 机 、 粉 碎 机 、 研 钵 、 振 荡 器 、 水 浴 锅 、 分 析 
天 平 〈 感 量 为 0.0001lg) 。 

(3) 试 样 的 制备 

1) 块 状 或 颗粒 状 样品 : 取 有 代表 性 的 样品 至 少 200g， 用 粉碎 机 
粉碎 或 用 研 钵 研 细 ， 管 于 密闭 的 玻璃 容器 中 。 

2) 粉末 状 、 糊 状 或 液体 样品 ， 取 有 代表 性 的 样品 至 少 200g， 充 
分 混 匀 ， 置 于 密闭 的 玻璃 容器 中 。 

3) 固 、 液 体 样 品 ， 取 有 代表 性 的 样品 至 少 200g， 用 组 织 的 碎 机 
捣 碎 ， 转 于 密闭 的 玻璃 容器 中 。 

(4) 试 液 的 制备 

1) 肉禽 及 水 产 制 品 

称 取 约 20g 已 制备 的 试 样 ， 精 确 至 0.001g， 置 于 250mL 锥 形 瓶 
中 ,加 入 100mL 70% 的 热 水 ， 者 沸 15min， 并 不 断 摇动 。 取 出 ， 冷 却 
至 室温 ， 依 次 加 入 4mL 沉淀 剂 I 和 4mL 沉 洗 剂 正 。 每 次 加 入 沉 尝 剂 
均 需 充分 摇 勺 ， 在 室温 静 置 30min。 将 锥 形 瓶 中 的 内 容 物 全 部 转移 到 
200mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 用 滤纸 过 滤 ， 弃 去 初 
滤液 。 

2) 蔬菜 制品 

G@ 蛋白 质 及 淀粉 含量 较 高 的 试 样 (如 芯 菇 、 青 豆 ) : 称 取 约 10g 
已 制备 的 试 样 ， 精 确 至 0.001g， 置 于 100mL 烧杯 中 ， 用 80% 乙醇 溶液 
将 其 全 部 转移 到 100mL 容量 瓶 中 ,稀释 至 刻度 ， 振 摇 15min， 用 滤纸 
过 滤 ， 弃 去 初 滤液 。 

@ 其 他 蔬菜 试 样 : 称 取 约 20g 已 制备 的 试 样 ， 精 确 至 0.001g， 置 






























































































































































第 七 章 食品 理 化 检验 .371.: 





于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 100mL 70%C 的 热 水 ， 振 摇 1Smin。 将 锥 形 瓶 
中 的 内 容 物 转移 到 200mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勺 ， 用 滤纸 
过 滤 ， 弃 去 初 滤液 。 

3) 腌 制品 及 调味 品 

Q 腌 制品 : 称 取 约 10g 已 制备 的 试 样 ， 精 确 至 0.001g， 置 于 
250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 100mL 70% 的 热 水 ， 振 摇 15min。 将 锥 形 瓶 中 
的 内 容 物 全 部 转移 到 200mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 反 名， 用 滤 
纸 过 滤 ， 弃 去 初 滤液 。 

@ 调味 品 试 样 : 称 取 约 5g 已 制备 的 试 样 ， 精 确 至 0.00lg， 置 于 
100mL 烧杯 中 ， 加 入 适量 水 ， 搅 拌 均匀 。 将 烧杯 中 的 内 容 物 全 部 转移 
至 200mL 容量 瓶 中 〈 液 体 样品 可 直接 转移 ) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 ， 
用 滤纸 过 滤 ， 弃 去 初 滤液 。 

4) 淀粉 制品 : 称 取 约 20g 已 制备 的 试 样 ， 精 确 至 0.001g， 置 于 
250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 100mL 70% 的 热 水 ， 振 播 15min。 将 锥 形 瓶 中 
的 内 容 物 全 部 转移 到 200mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 名， 用 滤 
纸 过 滤 ， 弃 去 初 滤液 。 

(5) 分 析 步 又 

1) 毛 化 物 的 沉淀 : 取 含 50 ~ 100mg 氧化 钠 的 试 液 ， 置 于 100mL 
容量 瓶 中 ,加 入 5mL (1 +3) 硝酸 溶液 ， 然 后 边 猛 烈 摇 动 边 加 入 
20. 00 ~40. 00mL 0. 1molL 的 硝酸 银 标 准 滴定 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
在 避 光 处 放置 5min。 用 快速 滤纸 过 滤 ， 弃 去 初 滤液 10mL。 

加 入 0. 1molLL 硝酸 银 标准 滴定 溶液 后 ， 若 不 出 现 所 化 银 凝 聚 沉 省 
而 呈现 胶体 溶液 ， 则 应 在 定 容 、 摇 匀 后 移入 250mL 锥 形 瓶 中 ， 置 沸水 
浴 中 加 热 (不 得 用 直接 火 加 热 ) 数 分钟 ， 直 至 出 现 氧化 银 凝 聚 沉 淀 。 
取出 ， 在 冷水 中 迅速 冷却 至 室温 ， 用 快速 滤纸 过 滤 ， 弃 去 10mL 初 
滤液 。 

2) 滴定 : 取 50.00mL 上 述 滤液 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 2mL 
硫酸 铁 匀 饱 和 涂 液 ， 边 剧烈 揪 动 边 用 0. 1molL 硫 氰 酸 钾 标准 滴定 溶液 
滴定 至 出 现 淡 棕 红 色 ， 保 持 1min 不 衫 色 ， 记 录 消 耗 0. Imol/L 硫 氟 酸 
钾 标 准 滴定 溶液 的 体积 (V )。 

3) 空白 试验 : 用 50mL 水 代替 50. 00mL 滤液 ， 准 确 加 入 沉淀 试 样 











































































































































































































































































































372 . 简明 食品 检验 工 手 册 





氧化 物 时 消耗 0. lmolL 硝酸 银 标准 滴定 溶液 体积 的 1/2， 以 下 按 1) 、 
2) 步 又 操作 。 记 录 空 白 试 验 消 耗 0. 1molL 硫 氰 酸 钾 标准 滴定 浴 液 的 
毫升 数 (VV, )。 

(6) 结果 计算 ”食品 中 氧化 钠 的 含量 (以 质量 分 数 计 ) 按 式 
(7-2-21) 计算 。 

0.058 44 xc x (WV -VW)xkK, 
Bs m 

式 中 XX 一 一 食品 中 氯 化 钠 的 质量 分 数 ; 
硫 氰 酸 钾 标准 滴定 溶液 浓度 (mol/L); 
































x100% (7-2-21) 


























W 空白 试验 时 消耗 0. 1molLL 硫 氰 酸 钾 标 准 滴定 溶液 的 体积 
(mL); 

VV 一 一 滴定 试 样 时 消耗 0. Imol/L 硫 氰 酸 钾 标准 滴定 溶液 的 体积 
(mL); 

K, 稀释 倍数 ; 





m 一 一 试 样 的 质量 (g) ; 
0.05844 一 一 与 1.00mL 硝酸 银 标准 滴定 溶液 [ec(AgNO, ) =1.000mol/L] 
相当 的 氧化 钠 的 质量 (g/mol) 。 

计算 结果 精确 至 小 数 点 后 第 二 位 。 同 一 样品 的 两 次 测定 值 之 差 ， 
每 100g 试 样 不 得 超过 0. 2g。 

2. 直接 沉淀 滴定 法 

(1) 原理 样品 经 处 理 后 ， 以 铬 酸 钾 为 指示 剂 (摩尔 法 )， 用 确 
酸 银 标准 滴定 溶液 滴定 试 液 中 的 氯 化 钠 ， 根 据 硝 酸 银 标准 滴定 溶液 的 
肖 耗 量 ， 计 算 食 品 中 氧化 钠 的 含量 。 

(2) 试剂 与 仪器 

1) 试剂 : 除非 男 有 规定 ， 本 方法 中 所 用 试剂 均 为 分 析 纯 。 分 析 
用 水 应 符合 GB/T 6682 一 2008 规定 的 二 级 水 要 求 。 

G@ 和 蛋白质 沉淀 剂 : 同 间接 沉淀 滴定 法 。 

@ 80% 乙醇 溶液 : 80mL 95% 乙醇 与 13mL 水 混 匀 。 

@ 5% 铬 酸 钾 涂 液 : 称 取 5g 铬 酸 钊 ， 深 于 95mL 水 中 。 

(4 0. 1molLL 硝酸 银 标准 滴定 溶液 : 称 取 17g 硝酸 银 ， 溶 于 水 中 ， 
转移 至 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 定 容 至 刻度 ， 摇 义 ， 置 于 避 光 处 。 标 
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第 七 章 食品 理 化 检验 “373 . 








定 : 称 取 0. 05 ~ 0. 10g 基准 试剂 氧化 钠 或 于 500 ~ 600Y 灼 烧 至 恒 重 的 
分 析 纯 氯 化 钠 ， 精 确 至 0. 0002g， 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 用 约 70mL 水 
溶解 ， 加 入 lmL 5% 的 铬 酸 钾 洲 液 ， 边 猛烈 播 动 边 用 0. ImLAL 硝酸 银 
标准 滴定 溶液 滴定 至 出 现 红 黄色 ， 并 保持 lmin 不 银色 。 记 录 消 耗 
0. 1molL 硝酸 银 标 准 滴定 溶液 的 体积 (V)。 其 浓度 按 式 (7-2-22) 
计算 。 


























m 


“0.058 44 xV 
式 中 “一 一 硝酸 银 标准 滴定 溶液 的 实际 浓度 (mol/L) ; 
0.05844 一 一 与 1. 00mL 硝酸 银 标准 滴定 溶液 (1. 000molML) 相当 的 氧 
化 钠 的 质量 (g/mmol); 
[一 一 滴定 时 消耗 硝酸 银 标 准 滴定 溶液 的 体积 (mL) ; 
mm 一 一 氧化 钠 的 质量 (g) 。 

@ 0.1% 氧 氧化 钠 溶液 : 称 取 1g 氧 氧化 钠 ， 深 于 1000mL 水 中 。 

@ 1% 酚 本 乙醇 溶液 : 称 取 1g 酚 栈 ， 深 于 60mL 95% 乙醇 ( 按 
GBZT 679 一 2002) 中 ， 用 水 稀释 至 100mL。 

2) 仪器 : 同 间接 沉淀 滴定 法 。 

(3) 试 样 的 制备 ” 同 间 接 沉 淀 滴定 法 。 

(4) 试 液 的 制备 ” 同 间 接 沉 淀 滴 定 法 。 

(5) 分 析 步 又 

1) pH =6.5 ~10.5 的 试 液 : 取 含 25 ~ 50mg 氧化 钠 的 试 液 ， 置 于 
250mL 锥 形 瓶 中 ,加 50mL 水 及 lmL5% 铬 酸 钾 溶液 ， 以 下 按 0. 1mol/L 
硝酸 银 标准 滴定 溶液 的 标定 步骤 操作 ， 记 录 消 耗 0. lmolL 硝酸 银 标准 
滴定 溶液 的 体积 (V ) 。 

2) pH <6.5 的 试 液 : 取 含 25 ~ 50mg 氧化 钠 的 试 液 ， 置 于 250mL 
锥 形 瓶 中 ， 加 50mL 水 及 0.2mL 1% 酚 酸 溶液 ， 用 0.1% 氢 氧 化 钠 溶液 
滴定 至 微 红 色 ， 再 加 lmL 5% 铬 酸 钾 溶液 ， 以 下 按 0. 1molL 硝酸 银 标 
准 滴定 溶液 的 标定 步 又 操 作 ， 记 录 消 耗 0. Imol/L 硝酸 银 标准 滴定 溶液 
的 体积 (VV )。 

3) 空白 试验 : 用 50mL 水 代 蔡 试 液 ， 加 lmL 5% 馈 酸 钙 溶 液 ， 以 
下 按 0. 1molLL 硝酸 银 标 准 滴定 溶液 的 标定 步骤 操作 ， 记录 消 耗 


(7-2-22) 
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0. lmolML 硝酸 银 标 准 滴定 溶液 的 毫升 数 ( 太 ) 。 
(6) 结果 计算 食品 中 和 氯 化 钠 的 含量 (以 质量 分 数 表 示 ) 按 式 
(7-2-23) 计算 。 








0. 058 44 x ce( V, — V, )E, 
元 = Xe Vk 00% (7-2-23) 


m 


式 中 % 一 一 食品 中 所 化 钠 的 含量 ; 

















V 一 一 滴定 试 样 时 消耗 0. 1molL 硝酸 银 标 准 滴定 溶液 的 体积 
(mL); 

空白 试验 时 消耗 0. 1mol/L 硝酸 银 标 准 滴定 溶液 的 体积 
(mL); 

K, 一 一 稀释 倍数 ，; 





0.05844 一 一 与 1. 00mL 硝酸 银 标 准 滴定 溶液 (1.000mol/L) 相当 的 
氧化 钠 的 质量 (g/mmol); 

mm 一 一 试 样 的 质量 〈(g) ; 
硝酸 银 标准 滴定 溶液 的 实际 浓度 (mol/L)。 

计算 结果 精确 至 小 数 点 第 二 位 。 同 一 样品 两 次 测定 值 之 差 ， 每 
100g 样品 不 得 超过 0. 2g。 

七 、 二 氧化 硫 的 测定 

二 氧化 硫 和 亚 硫 酸 盐 在 食品 中 的 作用 有 漂白 、 抑 菌 等 作用 。 二 氧 
化 硫 在 人 体内 被 代谢 为 硫酸 盐 ， 通 过 解毒 过 程 排出 体外 。 一 天 摄 人 游 
离 的 亚 硫 酸 4 ~6g 对 肠胃 有 和 刺激 作用 ， 过 量 摄 和 人 可 发 生 多 发 神经 炎 与 
上 骨髓 茸 缩 等 症状 ， 并 可 引起 生长 障碍 。 亚 硫酸 在 食品 中 存在 时 可 破坏 
食品 中 的 硫 胺 素 (维生素 B, ) 。 食 品 特别 是 蜜 钱 、 蔬 菜 干 制品 等 产品 
中 的 二 氧化 硫 含量 一 直属 于 要 严格 监控 的 检测 项 目 。《 食 品 安全 国家 
标准 ”食品 添加 剂 使 用 标准 》(GB 2760 一 2011) 对 二 氧化 硫 的 使 用 范 
围 和 限量 做 了 严格 的 规定 。 现 行 的 二 氧化 硫 的 检测 方法 依据 《食品 中 
亚 硫 酸 盐 的 测定 》 (GB/AT 5009. 34 一 2003 ) ， 盐 酸 副 玫瑰 茶 胺 法 为 仲裁 
方法 ， 莹 馏 法 为 第 二 法 ， 这 里 介绍 一 下 莹 馏 法 。 

1. 原理 

在 密闭 容器 中 对 试 样 进行 酸化 并 加 热 燕 馏 ， 以 释放 出 其 中 的 二 氧 
化 硫 ， 释 放 物 用 乙酸 铬 洲 液 吸收 ， 吸 收 后 用 浓 酸 酸化 ， 再 以 碘 标 准 浴 
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液 滴定 ,根据 消耗 的 础 标准 溶液 用 量 计算 出 试 样 中 的 二 氧化 硫 含量 。 

2. 仪器 与 试剂 

(1) 仪器 500mL 全 玻璃 蒸馏 带 、 础 量 瓶 、 酸 氏 滴 定 管 。 

(2) 试剂 

1) (1 +1) 盐酸 溶液 。 

2) 乙酸 铬 溶液 (20g/L) : 称 取 2g 乙酸 铅 ， 深 于 少量 水 中 并 稀释 
至 100mL 。 

3) 碘 标 准 溶液 (0.005mol/L) : 按 GB/T 601 一 2002 配制 与 标定 ， 
并 准确 稀释 。 

4) 淀粉 指示 液 (10g/L) : 称 取 1g 可 溶性 淀粉 ， 用 少许 水 调 成 糊 
状 ， 缓 缓 倾 人 100mL 沸水 中 ， 随 加 随 搅 拌 ， 者 沸 2min， 放 冷 备用 。 此 
溶液 临 用 时 现 配 。 

3. 试验 步骤 

(1) 取样 ”固体 试 样 用 刀 切 或 剪刀 剪 成 碎 末 后 混 匀 ， 称 取 约 5g 
固体 试 样 ( 试 样 量 可 视 含量 高 低 而 定 ) ， 液 体 试 样 可 直接 准确 称 取 5 ~ 
10g 样品 。 

(2) 蒸馏 ”将 称 好 的 试 样 置 于 圆 底 蒸馏 烧瓶 中 ， 加 入 250mL 水 ， 
装 上 冷凝 装置 ， 冷 凝 管 下 端 应 插入 碘 量 瓶 中 的 25mL 乙酸 铅 吸收 液 
(20g/L) 中 ， 然 后 在 芋 馏 瓶 中 加 入 10mL (1 +1) 盐酸 ,立即 盖 塞 ， 
加 热 蒸 馏 。 当 蒸馏 液 约 为 200mL 时 ， 使 冷凝 管 下 端 离开 液 面 ， 再 蒸馏 
lmin。 用 少量 蔡 馏 水 冲洗 插入 乙酸 铅 溶液 中 的 装置 部 分 。 同 时 做 空白 
试验 ， 得 空白 液 。 

(3) 滴定 ”向 取 下 的 础 量 瓶 中 依次 加 入 10mL 浓 盐 酸 、lmL 淀粉 
指示 液 (10g/L) ， 摇 匀 后 用 0. 005molL 碘 标 准 溶液 滴定 至 变 蓝 且 30s 
内 不 褪色 为 止 。 记 录 消 耗 碘 标 准 溶 液 的 体积 。 同 时 对 空白 液 做 同样 操 
作 ， 记 录 空 白 液 消耗 的 碘 标 准 溶 液 的 体积 。 

4. 结果 计算 

试 样 中 二 氧化 硫 的 含量 按 式 (7-2-24) 计算 。 

(V-V,) xcx0.032 x1000 


式 中 X 一 一 试 样 中 二 氧化 硫 总 含量 (g/kg); 
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标准 溶液 浓度 (molML) ; 
mn 一 一 样品 的 质量 (g) ; 
一 试 样 测定 时 消耗 础 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 
V 空白 液 消耗 础 标准 溶液 的 体积 (mL); 
0. 032 一 一 二 氧化 硫 毫 摩尔 质量 (g/mmol) 。 
计算 结果 保留 三 位 有 效 数 字 。 在 重复 性 条 件 下 ， 两 次 独立 测定 结 
果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算术 平均 值 的 10% 。 
5. 注意 事项 
1) 本 方法 适用 于 色 酒 、 葡 萄 糖 糖 浆 、 果 且 等 产品 中 亚 硫 酸 盐 的 
测定 。 
2) 浓 盐 酸 加 入 后 二 氧化 硫 释放 速度 很 快 ， 为 避免 检测 结果 偏 低 ， 
应 立即 在 加 入 浓 盐 酸 淀粉 指示 剂 后 进行 滴定 。 
3) 由 于 碘 溶 液 见 光 易 变化 ,所 以 滴定 时 应 装 在 标 色 酸 式 滴定 
4) 淀粉 指示 剂 应 现 用 现 配 ， 这 是 因为 淀粉 是 微生物 的 良好 营养 
物 ， 放 置 较 长 时 间 的 淀粉 指示 剂 会 被 微生物 利用 而 降解 ， 降 解 后 的 演 
粉 与 砚 (1) 的 复合 程度 会 下 降 ， 蓝 色 变 浅 或 变 为 紫色 甚至 无 色 。 


第 三 节 紫外 可 见 分 光 光 度 法 在 食品 检验 中 的 应 用 


紫外 可 见 分 光 光 度 法 是 根据 物质 分 子 对 波长 为 200 ~760nm 的 电 
磁 波 的 吸收 特性 所 建立 起 来 的 一 种 定性 、 定 量 和 结构 分 析 方法 。 分 光 
光度 测量 是 关于 物质 分 子 对 不 同 波长 和 特定 波长 处 的 辐射 吸收 程度 的 
测量 。 在 食品 分 析 领 域 ， 紫 外 可 见 分 光 光 度 法 发 挥 着 重要 作用 。 它 可 
实现 食品 中 从 营养 成 分 到 添加 剂 、 农 药 残留 及 重金 属 (如 多 糖 、 可 溶 
性 蛋白 、 维 生 素 C、 维 生 素 A、 多 酚 、 花 青 素 、 亚 硝酸 盐 、 亚 硫酸 盐 、 
甲醛 、 马 拉 硫 磷 、 铜 、 铅 、 铝 ) 等 多 个 项 目的 测定 。 

一 、 食 品 中 亚 硝酸 盐 的 测定 

食品 加 工 过 程 中 常 添 加 一 些 化 学 物质 与 食品 中 某 些 成 分 作用 ， 而 
使 产品 呈现 良好 的 色泽 。 这 些 物质 称 为 护 色 剂 ， 又 称 为 发 色 剂 或 呈 色 
剂 。 护 色 剂 与 色素 的 区 别 在 于 护 色 剂 通过 化 学 反应 使 食品 保持 本 色 。 
目前 我 国 食品 中 常用 的 护 色 剂 有 亚 硝 酸 盐 和 硝酸 盐 ， 它 能 够 使 肉 与 肉 
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是 
尤其 是 抑制 肉 毒 梭 状 芽孢 杆 
| 


呈现 良好 色泽 。 除 了 发 色 外 ， 
的 4 
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FE 长 (pH=6) ， 因 此 了 








亚 硝酸 钠 还 具有 较 强 的 抑 菌 作 


i 
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硝酸 钠 又 是 防 








亚 硝酸 盐 是 强 氧化 剂 ， 进 入 血液 中 ， 可 使 二 价 铁 离 子 氧 化 为 三 价 

















铁 离 子 ， 使 正常 血红 蛋白 转变 为 高 铁血 红 和 蛋白 ， 失 去 携 氧 能 力 ， 出 现 
亚 硝酸 盐 中 毒 症 状 ; 也 可 与 胺 类 物质 生成 强 致癌 物 亚 硝 胺 。 硝 酸 盐 在 








细菌 作 
计 ) ， 即 可 引起 婴儿 
国 对 其 有 严格 的 限量 规定 。 根 据 《 


























烤肉 类、 油 炸 肉 类 、 西 式 火 腿 类 、 
等 各 类 熟 内 人 


kg， 以 亚 硝酸 钠 计 的 残留 量 除 西式 








饶 头 类 应 小 于 或 等 于 $0mg/kg 外 ， 其 余 肉 氏 


于 30mg/kg。 现 行 的 测定 方法 依据 





用 标准 》 (GB 2760 一 2011 ) ， 在 腌 腊肉 


用 下 可 还 原 为 亚 硝 酸 盐 ， 若 饮水 中 含有 100mg/kg (以 NO;- 
P 毒 。 对 于 这 样 一 类 毒 怕 





E 确 定 的 食品 添加 剂 ， 我 
食品 安全 国家 标准 ”食品 添加 剂 使 
制品 类、 桨 摧 肉 制品 类 、 
肉 灌肠 类 、 发 醇 肉 制品 类 、 肉 钠 头 

















出 品 的 生产 过 程 中 ， 亚 硝酸 盐 的 最 大 使 用 量 均 为 0. 15g/ 


火腿 类 应 小 于 或 等 于 70mg/kg， 肉 
制品 中 残余 量 均 应 小 于 或 等 
《食品 安全 国家 标准 ”食品 中 亚 硝 














酸 盐 与 硝酸 盐 的 测定 》 (GB 5009. 33 一 2010) ， 盐 酸 蔡 乙 二 胺 分 光 光 度 


法 为 其 第 二 法 。 
1. 原理 


试 样 经 沉 演 重 
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白质 、 除 去 脂肪 后 ， 在 弱酸 条 件 下 亚 硝酸 盐 与 对 氨 





[ 色 染 料 ， 用 外 标 





E 茶 磺 酸 重 氮 化 后 ， 青 与 盐酸 茜 乙 二 胺 偶合 形成 紫 幻 
法 测 得 亚 硝酸 盐 含量 。 

2. 试剂 与 仪器 

(1) 试剂 ”除非 男 有 规定 ， 所 用 试剂 均 为 分 析 纯 。 水 为 GB/T 
6682 一 2008 规定 的 二 级 水 或 去 离子 水 。 

1) 亚 铁 氰 化 钾 溶 液 (106g/L): 称 取 106.0g 亚 铁 握 化 钾 
[KFe( CN)。* 3H,0] ， 用 水 溶解 ， 并 稀释 至 1000mL。 

2) 乙酸 锌 溶液 (220g/L) : 称 取 220.0g 乙酸 锌 [Zn(CH;CO0O)，. 
2H0]， 先 加 30mL 冰 乙 酸 溶解 ， 再 用 水 稀释 至 1000mL。 

















3) 饱和 硼砂 溶液 (50g/L) 
10H,0) ， 溶 于 100mL 热 水 
4) 盐酸 (0. 1mol/L): 量 取 5 





称 取 5.0g 硼酸 钠 (Na,Bs0;: 





Ph， 冷却 后 备用 。 








用 水 稀 





mL 盐酸 (p =1. 19g/mol)， 
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释 至 600mL。 

5) 对 氨基 茶 磺 酸 溶液 (4g/L) : 称 取 0. 4g 对 氨基 茶 磺 酸 ， 溶 于 
100mL 体积 分 数 为 20% 的 盐酸 中 ， 置 于 棕色 瓶 中 混 匀 ， 避 光 保 存 。 

6) 盐酸 蔡 乙 二 胺 溶液 (2g/L): 称 取 0.2g 盐酸 蔡 乙 二 胺 
(CuH4N .2HCI) ， 深 于 100mL 水 中 ， 混 匀 后 置 于 棕色 瓶 中 ， 避 光 保 存 。 

7) 亚 硝酸 钠 标 准 溶液 (200pg/mL) : 准确 称 取 0. 1000g 于 110 ~ 
120C 和 干燥 至 恒 重 的 亚 硝酸 钠 ， 加 水 溶解 ， 移 入 500mL 容量 瓶 中 ， 加 
水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

8) 亚 硝酸 钠 标 准 使 用 液 (5.0kg/mL) : 临 用 前 吸取 亚 硝酸 钠 标 
准 溶液 5. 00mL， 置 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 。 

(2) 仪器 和 设备 “天平 ( 感 量 为 0.1mg 和 lmg)、 组 织 的 碎 机 、 
超声 波 清洗 器 、 恒 温 干 燥 箱 、 分 光 光 度 计 。 

3. 分 析 步 又 

(1) 试 样 预 处 理 

1) 新 鲜 蔬 菜 、 水 果 : 将 试 样 用 去 离子 水 洗 净 ， 了 晾 二 后 ， 取 可 食 
部 切 碎 混 匀 。 将 切 碎 的 样品 用 四 分 法 取 适 量 ， 用 食物 粉碎 机 制 成 匀 奖 
备用 。 若 需 加 水 ， 则 应 记录 加 水 量 。 

2) 肉 类 、 蛋 、 水 产 及 其 制品 : 用 四 分 法 取 适 量 或 取 全 部 ， 用 食 
物 粉 碎 机 制 成 匀 浆 备用 。 

3) 乳 粉 、 豆 奶粉 、 婴 儿 配 方 粉 等 固态 乳 制品 〈 不 包括 干酪) : 将 
试 样 装 入 能够 容纳 2 倍 试 样 体积 的 带 盖 容 器 中 ， 通 过 反复 摇晃 和 颠倒 
容器 使 样品 充分 混 匀 ， 直 到 使 试 样 均一 化 。 

4) 发 酵 乳 、 乳 、 炼 乳 及 其 他 液体 乳 制 品 : 通过 搅拌 或 反复 摇 哆 
和 颠倒 容器 使 试 样 充 分 混 匀 。 

5) 干酪 : 取 适 量 的 样品 研磨 成 均匀 的 泥浆 状 。 为 避免 水 分 损失 ， 
在 研磨 过 程 中 应 避免 产生 过 多 的 热量 。 

(2) 提取 称 取 5g (精确 至 0.01g) 制 成 匀 浆 的 试 样 (车 制备 过 
程 中 加 水 ， 则 应 按 加 水 量 折 算 )， 置 于 50mL 烧杯 中 ， 加 12. SmL 饱和 
硼砂 溶液 ， 搅 拌 均匀 ， 以 70C 左右 的 水 约 300mL 将 试 样 洗 入 500mL 容量 
瓶 中 ， 于 沸水 浴 中 加 热 15min， 取 出 ， 置 于 冷水 浴 中 冷却 ， 并 放置 至 室温 。 

(3) 提取 液 净 化 ”在 振荡 上 述 提取 液 时 加 入 SmL 亚 铁 氰 化 钾 深 
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液 ， 摇 匀 ， 再 加 入 SmL 乙酸 锌 溶液 ， 以 沉淀 蛋白 质 。 加 水 至 刻度 ， 揪 
名 ,放置 30min, 除去 上 层 脂肪 ， 上 清 液 用 滤纸 过 滤 ， 弃 去 初 滤液 
30mL， 剩 余 滤液 备用 。 

(4) 测定 

1) 标准 曲线 的 绘制 : 吸取 0.00mL、0.20mL、0.40mL、0. 60mL、 
0.80mL、1.00mL、1. 50mL、2. 00mL 、2. 50mL 亚 硝 酸 钠 标准 使 用 液 〈 相 
当 于 0.0kg、1.0kg、2.0hg、3.0khg、4.0kg、5.0khg、7.5ug、10.0hg、 
12. Sug 亚 硝酸 钠 ) ， 分 别 置 于 50mL 带 塞 比 色 管 中 ， 加 入 2mL 对 氨基 茶 
磺 酸 溶液 (4g/L) ， 混 匀 ， 静 置 3 ~5min 后 各 加 入 lmL 盐酸 蔡 乙 二 胺 
溶液 (2g/L) ， 加 去 离子 水 至 刻度 ， 混 匀 ， 静 置 13min， 用 2cm 比 色 
杯 ， 以 零 管 调节 零点 ， 于 波长 538nm 处 测 吸光 度 ， 绘 制 标准 曲线 。 

2) 样品 的 测定 : 吸取 40. 0mL 上 述 滤液 置 于 50mL 带 塞 比 色 管 中 ， 
加 入 2mL 对 氨基 茶 磺 酸 溶 液 (4gjL) ， 混 匀 ， 静 置 3 ~ Smin 后 加 入 
lmL 盐酸 蔡 乙 二 胺 溶液 (2g/L)， 加 去 离子 水 至 刻度 , 混 匀 ， 静 置 
15min， 用 2cm 比 色 杯 ， 以 零 管 调 节 零 点 ， 于 波长 538nm 处 测 吸 光度 。 
从 标准 曲线 上 查 得 稀释 样品 中 的 亚 硝酸 钠 含量 。 

4. 结果 计算 

亚 硝酸 盐 (以 亚 硝酸 钠 计 ) 的 含量 按 式 (7-3-1) 计算 。 


1000 
(73-1) 


1000 
mx 记 x 


式 中 XxX 一 一 试 样 中 亚 硝酸 钠 的 含量 (mg/kg) ; 
mm 一 一 测定 用 样 液 中 亚 硝酸 钠 的 质量 (hg) ; 
m 一 一 试 样 质量 (g) ; 
VW 一 一 测定 用 样 液体 积 (mL) ; 
WW 一 一 试 样 处 理 液 的 总 体积 (mL) 。 
结果 以 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 算术 平均 值 表 
示 ， 并 保留 两 位 有 效 数字 。 
5. 精密 度 
在 重复 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 绝对 值 差 不 得 超过 算术 
平均 值 的 10% 。 
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6. 试验 说 明 


1) 亚 铁 氰 化 钾 和 乙酸 锌 涂 液 作为 蛋白 质 沉 演 剂 ， 使 产生 的 亚 铁 


氰 化 锌 沉 演 与 蛋白 质 产 生 共 沉淀 。 


3) 














2) 饱和 硼砂 溶液 的 作用 : 一 是 亚 硝酸 盐 提 取 剂 ， 二 是 蛋白 质 沉 演 剂 。 
亚 硝酸 钠 易 被 氧化 为 硝酸 钠 ， 因 此 应 注意 加 热 的 温度 和 时 间 。 





4) 显 色 时 的 pH 值 以 1.9 ~3.0 为 宜 ， 显 色 后 稳定 性 与 室温 有 关 ， 
显 色温 度 为 15 ~30% , 在 15 ~30min 内 比 色 为 好 。 





5) 当 样 品 中 亚 硝 酸 盐 含 量 高 




















时 ， 过 量 的 亚 硝酸 盐 可 以 将 生成 的 

















偶 气 化 合 物 氧化 ， 使 红色 消失 ， 对 结果 产生 影响 。 可 以 采取 先 放 入 试 

















剂 ， 然 后 再 滴 加 试 液 的 方法 ， 以 防止 氧化 。 
6) 盐酸 蔡 乙 二 腕 有 致癌 作用 ， 使 用 时 应 注意 安全 。 





二 、 水 产品 中 甲醛 的 测定 
1 醛 又 称 为 蚁 醛 ， 体 积分 数 为 40% 或 质量 分 数 为 37% 的 水 溶液 就 
1 醛 在 农业 、 冀 牧 业 、 生 物 学 和 医药 中 被 普 









































是 通常 所 说 的 福 尔 马 林 。 














遍 用 作 消毒 、 防 腐 和 驯 蒸 剂 ， 在 生活 

















人 体 和 动物 具有 较 高 毒性 ， 对 神经 系统 、 肺 、 肝 脏 均 可 产生 损害 ， 可 
使 蛋白 质变 性 ， 严 重 干扰 人 体 细胞 正常 代谢 ， 


与 蛋白 质 、 氮 基 酸 结合 ， 


























对 细胞 具有 极 大 的 伤害 作用 。 世 界 ] 




















FP 也 被 大 量 使 用 。 但 是 ， 甲 醛 对 








D 生 组 织 将 甲醛 确定 为 致癌 、 致 畸 


物质 和 公认 的 变态 反应 源 。 我 国 也 早已 明令 禁止 在 食品 中 添加 甲醛 。 




















目前 ， 水 产品 是 监控 甲醛 含量 的 主要 食品 。 其 甲醛 来 源 有 两 种 : 一 是 
水 产品 中 的 内 源 性 甲醛 ， 即 在 水 产生 物体 内 自然 产生 的 ， 是 一 种 自身 的 代 
谢 产物 ， 在 储藏 过 程 (包括 冷 茂 和 冷冻 ) 中 ， 水 产品 在 酶 (特别 是 氧化 
三 甲 胺 酶 ) 和 微生物 的 作用 下 可 自行 产生 甲醛 ， 二 是 有 些 不 法 商贩 为 牟取 




















暴利 ， 经 常 在 水 产品 特别 是 水 发 水 产品 中 添加 甲醛 。 后 者 直接 危害 到 消费 
者 的 食用 安全 ， 因 此 迫切 需要 建立 标准 
品 市 场 质量 安全 的 监督 检验 。《 水 产 























和 甲醛 测定 方法 ， 全 面 实行 对 水 产 





品 中 甲醛 的 测定 》 (SCZT 3025 一 











2006) 为 农业 部 现行 的 水 产品 中 甲醛 舍 由 


1. 原理 
水 产品 中 的 甲醛 在 磷酸 介质 
液 吸收 ， 蒜 馏 液 与 乙酰 丙酮 反应 ， 














中 经 水 蒸气 加 热 蒸馏 ， 





的 测定 标准 。 


冷凝 后 经 水 溶 























生成 黄色 的 二 乙酰 基 二 氧 二 甲 基 吡 
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啶 ， 用 分 光 光 度 计 在 413nm 处 比 色 定 量 。 

2. 试剂 与 仪器 

(1) 试剂 

1) (1+9) 磷酸 溶液 : 取 100mL 磷酸 ， 加 900mL 的 水 ， 混 匀 。 

2) 乙醚 丙酮 溶液 ， 称 取 乙 酸 饺 25g， 深 于 100mL 蒸馏 水 中 ， 加 冰 
乙酸 3mL 和 乙酰 丙酮 0. 4mL， 混 匀 ， 储 存 于 棕色 瓶 中 ， 在 2 ~8% 冰箱 
内 可 保存 一 个 月 。 

3) 0. 1molL 础 溶液 : 称 取 40g 碘化钾 ， 深 于 25mL 水 中 ， 加 入 12.7g 
典 ， 待 碘 完 全 溶解 后 ， 加 水 定 容 至 1000mL， 移 入 棕色 瓶 中 ， 暗 处 储存 。 

4) lmolL 氧 氧 化 钠 浴 液 。 

5) (1 +9) 硫酸 洲 液 。 

6) 0. lmolLL 硫 代 硫 酸 钠 标准 洲 液 : 按 GBAT 5009. 1 一 2003 中 规 
定 的 方法 标定 。 

7) 0.5% 省 粉 指示 剂 : 此 液 应 当日 配制 。 

8) 甲醛 标准 储备 溶液 : 吸取 0. 3mL 质量 分 数 为 36% ~389% 的 甲 
醛 溶液 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 作 为 甲醛 标准 储备 溶 
液 ， 可 冷藏 保存 两 周 。 

9) 甲醛 标准 溶液 (5pg/ mL) : 根据 甲醛 标准 储备 液 的 浓度 ， 精 密 吸 取 
适量 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 定 容 至 刻度 ， 混 匀 备 用 。 此 液 应 当日 配制 。 

(2) 仪器 分 光 光 度 计 (波长 范围 为 360 ~ 800nm) 、 圆 底 伐 瓶 
(1000mLZ2000mL 、250mL) 、200mL 容量 瓶 、20mL 纳 氏 比 色 管 、 调 温 
电热 套 或 电炉 、 组 织 捣 碎 机 、 落 馏 液 冷凝 及 接收 装置 。 

3. 分 析 步 又 

(1) 取样 

1) 鲜 活水 产品 : 取 肌 肉 等 可 食 部 分 测定 。 鱼 类 去 头 、 去 鳞 ， 取 
背部 和 腹部 肌肉 ; 虾 去 头 、 去 壹 、 去 肠 腺 后 取 肉 ; 贝 类 去 壳 后 取 肉 ; 
蟹 类 去 这、 去 性 腺 和 肝脏 后 取 肉 。 

2) 冷冻 水 产品 : 经 半 解 冻 直 接 取样 ， 不 可 用 水 清洗 。 

3) 水 发 水 产品 : 可 取 其 水 发 溶液 直接 测定 ,或 将 样品 沥水 后 ， 
取 可 食 部 分 测定 。 

4) 干 制 水 产品 ， 取 肌肉 等 可 食 部 分 测定 。 
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(2) 样品 的 处 理 取样 后 ， 用 组 织 的 碎 机 的 碎 ， 混 合 均匀 后 从 中 
称 取 10. 00g 置 于 250mL 圆 底 烧瓶 中 ， 加 入 20mL 蒸馏 水 ， 用 玻璃 棒 抄 
拌 混 匀 ， 浸 泡 30min 后 加 10mL (1 +9) 磷酸 溶液 并 立即 通信 水 蒸气 蒸 
馏 。 将 接收 管 下 口 事先 插入 盛 有 20mL 薰 馏 水 且 置 于 冰 浴 的 蒸馏 液 接 
收 装置 中 ， 收 集 蒸 馏 液 至 200mL。 同 时 做 空白 对 照 试 验 。 

(3) 测定 

1) 甲醛 标准 储备 溶液 的 标定 : 精密 吸取 甲醛 标准 储备 溶液 
10. 00mL， 置 于 250mL 碘 量 瓶 中 ， 加 入 25.00mL 0. 1molL 碘 溶 液 和 
7. 50mL lmolL 氧 氧化 钠 溶 液 ， 放 置 13min， 再 加 入 10. 00mL (1 +9) 
硫酸 ， 放置 15min， 用 浓度 为 0. 1molL 的 硫 代 硫 酸 钠 标准 溶液 滴定 ， 
当 滴 至 淡 黄 色 时 ， 加 入 1. 00mL 0. 5% 淀粉 指示 剂 ， 继 续 滴定 至 蓝 色 消 
失 ， 记 录 所 用 硫 代 硫酸 钠 的 体积 (Vi)。 同 时 用 水 做 试剂 空白 滴定 ， 
记录 空白 滴定 所 用 硫 代 硫酸 钠 的 体积 (V,)。 

1 醛 标准 储备 液 的 质量 浓度 用 式 (7-3-2) 计算 。 
(WW -VW) xex15 x1000 
10 
式 中 一 一 甲 醋 标 准 储备 溶液 的 质量 浓度 (mg/L) ; 
人 一 一 空白 滴定 消耗 硫 代 硫酸 钠 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 
VW 一 一 滴定 甲醛 消耗 硫 代 硫酸 钠 标 准 溶液 的 体积 (mL) ; 
硫 代 硫 酸 钠 溶液 准确 的 摩尔 浓度 (mol/L) ; 
15 一 一 1mL lmolAL 础 相当 的 甲醛 的 量 (mg/mmol); 
10 一 一 所 用 甲醛 标准 储备 溶液 的 体积 (mL) 。 

2) 标准 曲线 的 绘制 : 精密 吸取 5phg/mL 甲醛 溶液 OmL、2.0mL、 
4.0mL、6.0mL、8. 0mL、10.0mL 置 于 20mL 纳 氏 比 色 管 中 ， 加 水 至 10mL， 
加 入 lmL 乙酰 丙酮 溶液 ， 混 合 均匀 ， 置 于 沸水 浴 中 加 热 10min， 取 出 用 冷 
水 冷却 至 室温 。 以 空白 液 为 参 比 ， 于 波长 413nm 处 ， 以 lem 比 色 亚 进 行 比 
色 ， 测 定 吸光 度 ， 绘 制 标准 曲线 。 

3) 样品 的 测定 : 根据 样品 薰 馅 中 甲醛 含量 的 高 低 ， 吸 取 蒸 馏 液 
1 ~10mL， 补 充 蒸 饮水 至 10mL， 测 定 过 程 同 上 ， 记 录 吸 光度 。 

4. 结果 计算 

试 样 中 甲醛 的 含量 按 式 (7-3-3) 计算 。 









































































































































































































































X= (7-3-2) 
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_ ca x10 


2 三 





200 (7-3-3) 


式 中 “ 闷 一 一 水 产品 中 甲醛 的 含量 (mg/kg) ; 











查 曲线 结果 ( jeg/ mL) ; 
10 一 一 显 色 溶液 的 总 体积 (mL) ; 
ms 一 一 样品 质量 (g)3 
太一 一 测定 样品 时 取 蒸 馏 液 的 体积 (mL) ; 
200 一 一 蒸馏 液 总 体积 (mL) 。 
每 个 样品 应 做 两 次 平行 测定 ， 以 其 算术 平均 值 为 分 析 结 果 。 结 曙 
保留 两 位 有 效 数字 。 
5. 精密 度 
在 重复 性 条 件 下 获得 两 次 独立 测定 结果 : 当 样 品 中 甲醛 含量 小 于 
或 等 于 5mg/kg 时 ， 相 对 偏差 小 于 或 等 于 10% ; 当 样 品 中 甲醛 含量 大 
于 5mg/kg 时 ， 相 对 偏差 小 于 或 等 于 5% 。 
6. 试验 说 明 
1) 本 试验 的 回收 率 大 于 或 等 于 60% 。 
2) 本 方法 测 样品 中 甲醛 的 检 出 限 为 0. 50mg/kg。 
3) 甲醛 的 吸收 光谱 扫描 图 如 图 7-3-1 所 示 。 
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图 7-3-1 甲醛 的 吸收 光谱 扫描 图 








三 、 食 品 中 亚 硫 酸 盐 的 测定 
亚 硫 酸 盐 作为 食品 添加 剂 ， 集 多 种 功能 为 一 体 ， 不 仅 具 有 漂白 作 
用 ,而 且 具 有 防腐 和 抗 氧 化 作用 等 。 因 此 ， 亚 硫酸 盐 在 食品 加 工业 
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被 广泛 应 用 ， 如 密 钱 、 干 果 、 干 菜 、 银 耳 、 粉 丝 、 饼 干 、 砂 糖 、 冰 糖 、 
糖果 、 和 葡萄 糖 、 果 酒 、 葡 萄 洒 、 竹 筹 、 芯 菇 、 暮 类 省 粉 、 啤 酒 等 。 通 
常 ， 作 为 食品 添加 剂 的 亚 硫 酸 盐 指 的 是 二 氧化 硫 以 及 能 够 产生 二 氧化 
硫 的 无 机 亚 硫 酸 盐 ， 一 般 包 括 二 氧化 硫 、 硫 黄 、 亚 硫酸 、 亚 硫酸 盐 、 
亚 硫 酸 氧 盐 、 焦 亚 硫 酸 盐 以 及 低 亚 硫酸 盐 等 。 

然而 ， 亚 硫酸 盐 在 食品 加 工 中 的 用 量 并 非 越 多 越 好 。 亚 硫酸 盐 类 
的 食品 添加 剂 使 用 过 量 ， 将 会 严重 破坏 食品 中 的 营养 物质 ， 降 低 食品 
的 营养 价值 ， 人体 若 过 量 摄 入 ， 对 胃 肠 、 肝 脏 有 损害 作用 ,会 引发 呼 
吸 困难 、 上 腹泻 、 呕 吐 等 症状 ， 引 起 红细胞 、 血 红 蛋 白 的 减少 ， 严 重 危 
害 人 类 健康 。 为 此 ， 各 个 国家 对 食品 中 二 氧化 硫 残 留 作 了 严格 限量 。 
联合 食品 添加 剂 专家 委员 会 (JECFA) 提出 的 亚 硫 酸 盐 的 日 允许 摄 人 
量 (ADI 值 ) 是 每 千克 体重 为 0 ~ 0.7mg (以 S0, 含 量 计 ) 。 具 体 到 每 
种 食品 中 亚 硫 酸 盐 的 添加 量 ， 不 同 国家 和 地 区 的 限量 值 又 存在 较 大 差 
距 。 我 国 食品 添加 剂 使 用 标准 中 规定 ， 各 类 食品 中 以 二 氧化 硫 残留 量 
计 的 亚 硫 酸 盐 的 最 大 使 用 量 从 0.01g/kg 至 0. 4g/kg 之 间 不 等 。 现 行 国 
家 标准 《食品 中 亚 硫 酸 盐 的 测定 》 (GBAT 5009. 34 一 2003) 中 列 出 的 
食品 中 亚 硫 酸 盐 测定 的 仲裁 方法 为 盐酸 副 玫 瑰 莱 胺 法 。 

1. 原理 
亚 硫 酸 盐 与 四 毛 冬 钠 反应 生成 稳定 的 配 位 化 合 物 ， 再 与 甲醛 及 副 
玫瑰 苯胺 作用 生成 紫红 色 配 位 化 合 物 ， 与 标准 系列 比较 定量 

2. 试剂 与 仪器 

(1) 试剂 

1) 四 氯 隶 钠 吸 收 液 : 称 取 13. 6g 握 化 来 及 6. 0g 氧化 钠 ， 深 于 水 
中 并 稀释 至 1000mL， 放 置 过 夜 ， 过 滤 后 备用 。 

2) 氨基 磺 酸 铵 溶液 (12g/L) 。 

3) 甲醛 溶液 (2g/L) : 吸取 0.55mL 无 聚合 沉淀 的 甲醛 (质量 分 
数 为 36% ) ， 加 水 稀释 至 100mL， 混 匀 。 

4) 淀粉 指示 剂 : 称 取 1g 可 溶性 淀粉 ， 用 少许 水 调 成 糊 状 ， 缓 缓 倾 入 
100mL 沸水 中 ， 随 加 随 搅 拌 ， 者 沸 ， 放 冷 备 用 。 此 溶液 临 用 时 现 配 。 

5) 亚 铁 氨 化 钾 溶 液 : 称 取 10. 6g 亚 铁 氰 化 钾 [ KFe( CN)。. 
3H,0] ， 加 水 溶解 并 稀释 至 100mL。 
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6) 乙酸 锌 溶液 : 称 取 22g 乙酸 锌 [Zn(CHCO0)，. 2H0O] 溶 于 
少量 水 中 ， 加 入 3mL 冰 乙 酸 ， 加 水 稀释 至 100mL。 

7) 盐酸 副 玫 瑰 茶 胺 溶液 ， 称 取 20g 盐酸 副 玫瑰 葵 胺 (Ci, His N,Cl . 
4H,0) 置 于 研 钵 中 ， 加 少量 水 ， 研 磨 使 其 溶解 并 稀释 至 400mL 水 中 ， 
用 50mL(1 +5) 盐酸 酸化 ， 徐 徐 搅拌 ， 加 4 ~58g 活性 炭 ， 加 热 者 沸 
2min。 将 混合 物 倒 入 大 漏斗 中 ,过滤 〈 用 保温 漏斗 趁 热 过 滤 ) ， 滤 液 
放置 过 夜 ， 出 现 结晶 ， 然 后 再 用 布 氏 漏斗 抽 滤 ， 将 结晶 再 悬浮 于 
1000mL 乙醚 -乙醇 〈 体 积 比 为 10:1) 的 混合 液 中 ， 振 摇 3 ~ Smin， 以 
布 氏 漏斗 抽 滤 ， 再 用 乙醚 反复 洗涤 至 醚 层 不 带 色 为 止 ， 于 硫酸 干燥 吉 
中 干燥 ， 研 细 后 储 于 棕色 瓶 中 保存 。 

称 取 0. 1g 盐酸 副 玫瑰 葵 胺 置 于 研 钵 中 ， 加 少量 水 研磨 ， 使 其 溶解 
并 稀释 至 100mL， 从 中 取出 20mL， 置 于 100mL 容量 瓶 中 , 加 (HIl) 
盐酸 、 充 分 播 匀 后 使 溶液 由 红 变 黄 ， 若 不 变 黄 ， 则 再 加 少量 盐酸 、 至 
出 现 黄 色 ， 再 加 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 备 用 。 若 无 盐 酸 副 玫瑰 葵 腕 ， 则 
可 用 盐酸 品 红 代替 。 

8) 础 溶液 [c(1/2L) =0.100mol/L]。 

9) 硫 代 硫 酸 钠 标 准 溶液 [c(NauS,0, .: 5H,0) =0. 100mol/L]。 

10) 二 氧化 硫 标准 溶液 称 取 0. 5g 亚硫酸钠 ， 溶 于 200mL 四 和 氧 
来 钠 吸 收 液 中 ,放置 过 夜 ， 上 清 液 用 定量 滤纸 过 滤 备 用 。 

标定 : 吸取 10. 0mL 亚 硫 酸 酸 钠 - 四 和 毛 来 钠 溶 液 置 于 250mL 碘 量 瓶 
中 ， 加 100mL 水 ， 准 确 加 入 20. 00mL 碘 溶 液 (0. 1mol/L) 和 5mL 冰 
乙酸 , 授 匀 ， 放 和 置 于 上 暗 处 ，2min 后 迅速 以 硫 代 硫酸 钠 标准 溶液 
(0. 100molL) 滴定 至 淡 黄 色 ， 加 0. SmL 淀粉 指示 液 ， 继 续 滴 至 无 色 。 
另 取 100mL 水 ,准确 加 入 碘 溶 液 (0. 1mol/L) 20. 0mL 和 5mL 冰 乙 酸 ， 
按 同一 方法 做 试剂 空白 试验 。 

二 氧化 硫 标准 溶液 的 含量 按 式 (7-3-4) 计算 。 

(WV) xcx32.03 
10 
式 中 X 一 一 二 氧化 硫 标准 溶液 的 质量 浓度 (mg/mL); 
VW 一 一 测定 用 亚硫酸钠 -四 氛 录 钠 溶液 消耗 硫 代 硫酸 钠 标 准 溶液 
的 体积 ( mL); 
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太一 一 试剂 空白 消耗 硫 代 硫 酸 钠 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 
硫 代 硫 酸 钠 标准 溶液 的 浓度 (molL) ; 
10 一 一 所 取 试 液 的 体积 (mL) ; 
32. 03 一 一 每 毫升 硫 代 硫酸 钠 [c (Na,S,0; .5HO) =1.000mol/L] 
标准 溶液 相当 于 二 氧化 硫 的 质量 (mg/mmol) 。 

11) 二 氧化 硫 使 用 液 : 临 用 前 将 二 氧化 硫 标准 溶液 以 四 毛 录 钠 吸 
收 液 稀 释 成 二 氧化 硫 含量 为 2hg/mL 的 溶液 。 

12) 氧 氧 化 钠 溶液 (20g/L) 。 

13) (1+71) 硫酸 。 

(2) 仪器 ”分光 光 度 计 。 

3. 分 析 步 又 

(1) 试 样 的 处 理 

1) 水 溶性 固体 试 样 如 白 砂糖 等 ， 可 称 取 约 10.00g 均匀 试 样 ( 试 
样 量 可 视 含 量 高 低 而 定 ) ， 以 少量 水 溶解 ， 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 加 
入 4mL 所 氧化 钠 溶液 (20g/L) ，5min 后 加 入 4mL (1 +71) 硫酸 ， 然 
后 加 入 20mL 四 握 录 钠 吸收 液 ， 加 水 稀释 至 刻度 。 

2) 其 他 固体 试 样 如 饼干 、 粉 丝 等 ， 可 称 取 5.0 ~ 10.0g 研磨 均匀 
的 试 样 ， 以 少量 水 湿润 并 移入 100mL 容量 瓶 中 ， 然 后 加 入 20mL 四 氧 
来 钠 吸 收 液 ,浸泡 4h 以 上 ， 若 上 层 涂 液 不 澄清 ， 则 可 加 入 亚 铁 握 化 钾 
及 乙酸 锌 溶液 各 2. SmL， 最 后 用 水 稀释 至 100mL 刻度 ， 过 滤 后 备用 。 

3) 液体 试 样 如 葡萄 酒 等 ， 可 直接 吸取 5.0 ~ 10.0mL 试 样 ， 置 于 
100mL 容量 瓶 中 ， 以 少量 水 稀释 ， 加 20mL 四 和 氯 汞 钠 吸收 液 ， 摇 匀 ， 
最 后 加 水 至 刻度 ， 混 匀 ， 必 要 时 过 滤 备 用 。 

(2) 测定 ”吸取 0.50~5.0mL 上述 试 样 的 处 理 液 置 于 25mL 带 塞 
比 色 管 中 , 男 吸取 0mL、0.20mL、0.40mL、0.60mL、0.80mL、 
1.00mL、1. 50mL、2.00mL 二 氧化 硫 使 用 液 (相当 于 0kg、0.4hg、 
0.8hg、1.2hg、1.6hg、2.0hg、3.0hg、4.0ug 二 氧化 硫 ) ， 分 别 置 于 
25mL 带 塞 比 色 管 中 。 

于 试 样 及 标准 管 中 各 加 入 四 和 握 隶 钠 吸 收 液 至 10mL， 然 后 再 加 入 
lmL 氨基 磺 酸 镁 浴 液 (12g/L) 、lmL 甲醛 溶液 (2g/L) 及 1mL 盐酸 副 
玫瑰 苯胺 溶液 ， 摇 勺 ， 放 置 20min， 用 lcm 比 色 杯 ， 以 零 管 调节 零点 ， 








C 







































































































































































第 七 章 食品 理 化 检验 " 387. 





| 





4. 结果 计算 


试 样 中 





二 氧化 硫 的 





于 波长 550nm 处 测定 吸光 度 ， 绘 制 标准 曲线 进行 比较 。 


含量 按 式 (7-3-5) 计算 。 
mi x 1000 





元 三 (7-3-5) 





V 
m x 100 x 1000 x 1000 


式 中 XX 一- 试 样 中 二 氧化 硫 的 含量 (g/kg); 
m, 一 一 测定 用 样 液 中 二 氧化 硫 的 质量 ( pg); 


m 一 一 试 样 质量 








(g) ; 


100 一 一 样 液 总 体积 (mL) ; 


V 





测定 用 样 液 的 体积 (mL) 。 


计算 结果 保留 三 位 有 效 数 字 。 


5. 精密 度 


在 重复 试验 条 件 下 下 
6. 试验 说 明 
1) 本 标准 检 ! 
2) 颜色 较 深 和 




















得 的 两 次 独立 测定 结果 的 绝对 差 值 不 得 超过 10% 。 


1 限 为 1mg/kg。 
的 样品 需 用 活性 炭 脱 色 。 





3) 样品 加 入 四 和 氯 汞 钠 吸 收 液 后 ， 深 液 中 的 二 氧化 硫 含量 在 24h 
内 稳定 ， 因 此 测定 需 在 24h 内 进行 。 

4) 亚 硫 酸 易 与 食品 中 的 醛 ( 乙 醛 )、 酮 〈 酮 戊 乙酸 、 丙 酮 酸 ) 及 
糖 ( 葡 菊 糖 、 单 糖 ) 相 结 合 ， 以 结合 型 的 亚 硫 酸 存在 于 食品 中 。 处 理 
样品 时 加 入 氧 氧 化 钠 是 为 了 使 结合 态 亚 硫 酸 释放 出 来 ， 加 硫酸 是 为 了 
中 和 碱 ， 这 是 因为 总 的 显 色 反应 是 在 微 酸性 条 件 下 进行 的 。 

5) 亚 硝酸 对 反应 有 干扰 ， 加 入 氨基 磺 酸 铵 是 为 了 使 亚 硝酸 分 解 。 
HNO, + NH,SO, NH, = NH, HSO, + N, 1 + H,O 
6) 盐酸 副 玫瑰 茶 胺 加 入 盐酸 调节 成 黄色 ， 必 须 放置 过 夜 后 使 用 ， 





























以 空白 管 不 显 色 为 宜 ， 























否则 需 重 新 用 盐酸 调节 。 盐 酸 用 量 对 显 色 有 影 




















响 ， 加 入 多 显 色 浅 ， 加 入 少 显 色 深 ， 对 测定 结果 有 较 明 显影 响 ， 因 此 


需 严格 控 条 


O 





7) 显 


色 时 严格 探 人 





判 显 色 时 间 与 温度 一 致 ， 显 色 时 间 在 10 ~ 30min 





内 稳定 ， 温 度 在 20 ~25% 内 为 宜 ， 高 于 30% 会 使 测定 结果 偏 低 。 
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8) 二 氧化 硫 标准 溶液 的 浓度 随 着 放置 时 间 的 延长 而 逐渐 降低 ， 
此 临 用 前 必须 标定 其 浓度 。 
9) 葡萄酒 加 四 氛 东 钠 后 ， 在 不 同时 间 测 定 ， 测 定 值 随 着 放置 时 间 的 
延长 而 增加 ，72h 后 达到 最 大 值 ， 并 和 矶 量 法 测定 值 一 致 ， 见 表 7-3-1。 
表 7-3-1 ”加 四 和 氮 汞 钠 后 葡萄 酒 的 测定 值 
加 四 毛 隶 钠 后 放置 时 间 /h | 立即 | 8 24 | 48 72 96 | 120 












































测定 值 /( g/kg) 0.05 | 0.09 | 0.11 |0.13 | 0.15 | 0.15 | 0.15 






































量 法 测定 结果 为 0.05g/kg。 加 四 和 握 录 钠 后 ， 用 比 色 法 立即 测 




















定 ， 所 测 结果 为 游离 型 二 氧化 硫 的 含量 ， 放 置 72h 以 上 ， 四 毛 未 钠 绥 
慢 地 和 结合 型 二 氧化 硫 起 作用 。 


四 、 面 制 食品 中 铝 的 测定 

铝 并 非 人 体 所 需 的 微量 金属 元 素 。 如 果 过 量 食用 铝 超 标的 食品 ， 
会 引起 记忆 力 衰 退 、 老 年 痴呆 等 问题 。 大 多 数 食品 中 铝 的 含量 不 高 ， 
通常 铝 制 炊具 、 容 需 中 迁移 到 食品 中 的 铝 也 是 很 少 的 ， 但 含 铝 食品 添 
加 剂 的 使 用 使 得 面 制 食品 中 铝 含 量 明 显 增高 ， 特 别 是 馒头 、 油 条 等 面 
制 食品 中 铝 的 含量 超过 国家 标准 的 情况 十 分 严重 。《 食 品 安全 国家 标 
准 食品 添加 剂 使 用 标准 》 (GB 2760 一 2011 ) 规定 ， 在 豆 类 制品 、 小 
麦 粉 及 其 制品 、 膨 化 食品 、 焙 烤 食品 、 油 炸 食 品 等 食品 中 铝 的 残留 量 
( 干 样品 ， 以 铝 计 ) 应 小 于 或 等 于 100mg/kg。 目 前 ， 面 制 食品 中 铝 的 
测定 方法 主要 是 原子 吸收 分 光 光 度 法 (AAS) 、 电 感 耦合 等 离子 体 发 射 
光谱 法 (ICP) 、 分 光 光 度 法 等 。 现 行 有 效 的 检测 方法 标准 为 《 面 制 食 
品 中 铝 的 测定 》(GBZT 5009. 182 一 2003 ) 。 

1. 原理 

试 样 经 处 理 后 ， 三 价 铝 离子 在 乙酸 -乙酸 钠 缓冲 介质 中 ， 与 铬 天 青 
S 及 省 化 十 六 烷 基 三 甲烷 反应 生成 蓝 色 三 元 配 位 化 合 物 ， 于 640nm 波 
长 处 测定 吸光 度 并 与 标准 系列 比较 定量 。 

2. 试剂 与 仪器 

(1) 试剂 

1) 常用 试剂 : 硝酸 、 高 毛 酸 、 硫 酸 、 盐 酸 、6molL 盐酸 溶液 
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( 量 取 50mL 盐酸 ， 加 水 稀释 至 100mL) 、 体 积分 数 为 1% 的 硫酸 溶液 、 
(5 +1) 硝酸 -高 氧 酸 混合 酸 。 

2) 乙酸 -乙酸 钠 溶液 : 称 取 34g 乙酸 钠 (CH;COONa . 3H,0) 溶 
于 450mL 水 中 ， 加 2.6mL 冰 乙 酸 , 调 pH 值 至 5.5， 加 水 稀释 
至 500mL。 

3) 0. 5g/L 铬 天 青 S 溶液 : 称 取 50mg 铬 天 青 S， 用 水 溶解 并 稀释 
至 100mL。 

4) 0.2g/L 省 化 十 六 烷 基 三 甲 胺 溶液 称 取 20mg 省 化 十 六 烷 基 三 
甲 胺 ， 用 水 溶解 并 稀释 至 100mL， 必 要 时 加 热 助 溶 。 

5) 10g/L 抗坏血酸 溶液 称 取 1.0g 抗坏血酸 ， 用 水 溶解 并 定 容 
至 100mL。 临 用 时 现 配 。 

6) 铝 标 准 储备 液 : 精密 称 取 1. 0000g 金属 铝 (纯度 大 于 或 等 于 
99.99% ) ， 加 50mL 6molML 盐酸 溶液 ， 加 热 溶 解 ， 冷却 后 ,移入 
1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 该 洲 液 每 毫升 相当 于 1mg 铝 。 

7) 铝 标准 使 用 液 : 吸取 1. 00mL 铝 标准 储备 液 ， 置 于 100mL 容量 
瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 再 从 中 吸取 5. 00mL 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 用 
水 稀释 至 刻度 。 该 溶液 每 毫升 相当 于 1pg 铝 。 

(2) 仪器 “分光 光度 计 、 食 品 粉 碎 机 、 电 热 板 。 

3. 试 样 的 处 理 

将 试 样 (不 包括 夹心 、 夹 馅 部 分 ) 粉碎 均匀 ， 取 约 30g 置 于 85%C 
烘箱 中 干燥 4h。 从 中 称 取 1. 000 ~2.000g， 置 于 100mL 锥 形 瓶 中 ， 加 
数 粒 玻璃 珠 ,， 加 10 ~15mL (5 +1) 硝酸 -高 氧 酸 混合 酸 ， 盖 好 玻璃 片 
盖 ， 放 置 过 夜 。 将 锥 形 瓶 置 于 电热 板 上 组 缓 加 热 至 消化 液 无 色 透 明 ， 
并 出 现 大 量 高 氯 酸 烟 雾 ， 然 后 取 下 锥 形 瓶 ， 加 入 0. SmL 硫酸 ， 不 加 玻 
璃 片 盖 ， 再 置 于 电热 板 上 适当 升 高 温度 ， 加 热 除 去 高 氯 酸 ， 再 加 10 ~ 
15mL 水 ， 加 热 至 沸 ， 取 下 放 冷 后 用 水 定 容 至 S0mL。 如 果 试 样 稀释 倍 
数 不 同 ， 应 保证 试 样 溶液 中 含有 体积 分 数 为 1% 的 硫酸 。 同 时 做 两 个 
试剂 空白 。 

4. 测定 

吸取 0.0mL、0. 5mL、1.0mL、2.0mL、3. 0mL、4.0mL、6. 0mL 铝 
标准 使 用 液 (相当 于 含 铝 0ug、0.5hg、1.0kg、2.0kg、3.0hg、 
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4.0kg、6.0hg) 分 别 置 于 25mL 比 色 管 中 ， 依 次 向 各 管 中 加 入 lmL 体 
积分 数 为 1% 的 硫酸 溶液 。 吸 取 1.0mL 消化 好 的 样 液 ， 置 于 25mL 比 
色 管 中 。 向 标准 管 、 试 样 管 、 试 剂 空 白 管 中 依次 加 入 8mL 乙酸 -乙酸 
钠 溶液 和 1. 0mL 10g/L 抗坏血酸 溶液 ， 混 匀 ， 加 2.0mL 0.2g/L 省 化 十 
六 烷 基 三 甲 胺 溶液 ， 混 名， 再 加 2. 0mL 0. 5g/L 铬 天 青 $ 溶液 ， 播 匀 
后 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 室 温 放置 20min 后 ， 用 lcm 比 色 杯 ， 于 分 光 光 
度 计 上 ， 以 零 管 调 零 ， 于 640nm 波长 处 测定 吸光 度 ， 绘制 标准 曲线 ， 
比较 定量 。 

5. 结果 计算 
























































(mi —m,) x1000 
mxV,/AV, x 1000 
式 中 X 一 一 试 样 中 铝 的 含量 (mg/kg); 
mi 一 一 测定 用 样 液 中 铝 的 质量 (ug) ; 
1 一 一 试剂 空白 中 铝 的 质量 (ug) ; 
mm 一 一 试 样 质量 〈(g) ; 
V 一 一 试 样 消化 液 总 体积 ( mL) ; 
肥 测定 用 试 样 消化 液体 积 (mL) 。 
计算 结果 保留 至 小 数 点 后 一 位 。 在 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 
测定 结果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算术 平均 值 的 10% 。 
6. 试验 说 明 
铝 和 铬 天 青 S 形成 的 配 位 化 合 物 很 复杂 的 ,不同 的 酸度 下 生成 的 
不 一 样 ， 所 以 应 严格 控制 反应 液 的 pH 值 。 另 外 ， 消 化 时 赶 酸 要 彻底 ， 
同时 要 保证 各 管 中 硫 酸 的 浓度 要 相同 。 
五 、 茶 饮料 中 茶 多 酚 的 测定 
茶 多 酚 又 称 为 茶 苔 或 茶 单 守 ， 是 形成 茶叶 色 、 香 、 味 的 主要 成 分 
之 一 ， 也 是 茶叶 中 有 保健 功能 的 主要 成 分 之 一 ， 是 茶叶 中 多 酚 类 物质 
的 总 称 。 它 包括 黄 烷 醇 类 、 花 色 苷 类 、 黄 酮 类 、 黄 酮 醇 类 和 酚 酸 类 等 。 
茶 多 酚 对 心血 管 疾病 、 瘤 症 等 具有 一 定 的 防治 效果 。 因 此 ， 检 测 茶叶 
中 多 酚 类 物质 总 量 对 评价 茶叶 的 品质 具有 非常 重要 的 作用 。 根 据 《 茶 
饮料 》 (GBAT 21733 一 2008) 的 定义 ， 茶 饮料 是 以 茶叶 的 水 提取 液 或 





(7-3-6) 
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其 浓缩 液 、 茶 粉 等 为 主要 原料 ， 可 以 加 入 水 、 糖 、 酸 味 剂 、 食 用 香精 、 
果汁 、 乳 制品 、 植 ( 谷 ) 物 提取 物 等 ,经 加 工 制 成 的 液体 饮料 。 其 中 
应 该 含有 茶 多 酚 、 茶 多 糖 、 咖 啡 因 等 茶叶 的 有 效 成 分 。 茶 多 了 酚 是 衡量 
茶 饮 料 质量 最 重要 的 指标 ,代表 了 茶 饮 料 中 茶叶 成 分 的 含量 。 因 此 ， 
茶 多 酚 也 是 茶 饮 料 的 重要 检测 项 目 。 

1. 原理 

茶 饮 料 中 的 多 酚 类 物质 能 与 亚 铁 离 于 形成 紫 蓝 色 配 位 化 合 物 ， 用 
分 光 光 度 计 法 测定 其 含量 。 

2. 试剂 与 仪器 

(1) 试剂 ”所 用 试剂 均 为 分 析 纯 ( AR); 试验 用 水 应 符合 GB/T 
6682 一 2008 中 的 三 级 水 规格 。 

1) 酒石酸 亚 铁 溶液 : 称 取 硫 酸 亚 铁 0. lg 和 酒石酸 钾 钠 0.5g， 用 
水 溶解 并 定 容 至 100mL (低温 保存 有 效 期 为 10 天 ) 。 

2) pH =7.5 的 磷酸 缓冲 涂 液 。 

3) 23. 87g/L 的 磷酸 氧 二 钠 : 称 取 磷 酸 氨 二 钠 23. 87g， 加 水 溶解 
后 定 容 至 1L。 

4) 9. 08g/L 的 磷酸 二 氧 钾 : 称 取经 110%C 烘 干 2h 的 磷酸 二 氧 钾 
9.08g， 加 水 溶解 后 定 容 至 1L。 取 上 述 磷酸 氧 二 钠 溶液 85mL 和 磷酸 二 
氢 钾 溶液 15mL 混合 均匀 。 

(2) 仪器 “分析 天 平 〈 感 量 为 0. 001g) 、 分 光 光 度 计 。 

3. 试 液 的 制备 

(1) 较 透 明 的 样 液 (如 果 味 茶 饮 料 等 ) “将 样 液 充分 摇 匀 后 
备用 。 

(2) 较 浑浊 的 样 液 ( 如 果汁 茶 饮料 、 奶 茶 饮料 等 ) “” 取 充分 混 匀 
的 样 液 25. 00mL 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 加 入 95% 乙醇 13mL， 充 分 摇 
名 ,放置 15min 后 ， 用 水 定 容 至 刻度 ， 然 后 用 慢 速 定量 滤纸 过 滤 ， 波 
液 备 用 。 

(3) 含 碳酸 气 的 样 液 ” 量 取 充 分 混 匀 的 样 液 100. 00g 置 于 250mL 
烧杯 中 ， 称 取 其 总 质量 ,然后 置 于 电炉 上 加 热 至 沸 ， 在 微 沸 状 态 下 加 
热 10min， 将 二 氧化 碳 气 排除 。 冷 却 后 ， 用 水 补足 其 原来 的 质量 ， 摇 
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匀 后 备用 。 

(4) 茶叶 称 取 3g 磨 碎 的 样品 置 于 500mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 热 蒸 
饮水 4$0mL， 立 即 移 入 沸水 浴 中 浸 提 45min (每 隔 10min 摇动 一 次 ) ， 
浸 提 完毕 后 ， 立 即 趁 热 减 压 过 滤 ， 将 滤液 移入 500mL 容量 瓶 中 ， 残 渣 
用 少量 热 蒸馏 水 洗涤 2 次 或 3 次 ， 并 将 滤液 滤 入 上 述 容 量 瓶 中 ,冷却 
后 ， 用 蒸馏 水 稀释 至 刻度 。 

4. 测定 

(1) 茶 饮 料 “精确 移 取 上 述 制备 的 试 液 1~S5g 置 于 25mL 容量 瓶 
中 ， 加 水 4mL、 酒 石 酸 亚 铁 溶液 5mL， 充 分 授 匀 ， 用 pH =7.5 的 磷酸 
缓冲 溶液 定 容 至 刻度 ， 然 后 用 10mm 比 色 亚 ， 在 波长 540nm 处 ， 以 试 
剂 空白 作 参 比 ， 测 定 其 吸光 度 (4, ) 。 同 时 移 取 等 量 的 试 液 置 于 25mL 
容量 瓶 中 ， 加 水 4mL,， 用 pH=7.5 的 磷酸 缓冲 液 定 容 至 刻度 ， 测 定 其 
吸光 度 (4,)。 

(2) 茶叶 ”精确 移 取 上 述 制备 的 试 液 ImL 置 于 25mL 容量 瓶 中 ， 
加 水 4mL、 酒 石 酸 亚 铁 溶液 5mL， 充 分 摇 匀 ， 用 pH =7.5 的 磷酸 缓冲 
溶液 定 容 至 刻度 ， 然 后 用 10mm 比 色 四， 在 波长 540nm 处 ， 以 试剂 空 
白 作 参 比 ， 测 定 其 吸光 度 (4) 。 

5. 结果 计算 

茶 饮 料 中 茶 多 酚 含量 的 计算 公式 为 
(4 - A,) x1.957 x2xK 

m 
式 中 XX 一 一 样品 中 茶 多 酚 的 含量 (mg/kg); 
4 一 一 试 液 显 色 后 的 吸光 度 ; 
4 一 一 试 液 底 色 的 吸光 度 ; 
KK 一 一 稀释 倍数 ，; 
mm 一 一 测定 时 称 取 试 样 的 质量 (g) ; 

1.957 一 一 用 10mm 比 色 四， 当 吸 光度 等 于 0.50 时 ，lmL 茶汤 中 茶 

多 酚 的 含量 相当 于 1. 957mg。 

茶叶 中 茶 多 酚 含 量 的 计算 公式 为 


Ax1.957 x2 VW 
对 = 1000 X 玉 wm X100% (7-3-8) 























































































































x 1000 (7-3-7) 





X= 
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式 中 XX 一 一 样品 中 茶 多 酚 的 含量 ，; 
4 一 一 试 样 溶液 的 吸光 度 ; 
称 取 试 样 的 质量 〈(g) ; 
VW 一 一 试 样 溶液 的 总 体积 (mL) ; 
太一 一 测定 用 试 样 溶液 的 体积 (mL); 
1.957 一 一 用 10mm 比 色 亚 ， 当 吸光 度 等 于 0.50 时 ，lmL 茶汤 中 茶 
多 酚 的 含量 相当 于 1. 957mg。 

6. 试验 说 明 

1) 以 蒸馏 水 代替 样品 溶液 ， 加 入 同样 的 试剂 做 试剂 空白 试验 。 

2) 磷酸 缓冲 液 在 常温 下 容易 生长 霉菌 ， 要 冷藏 。 

3) 酒石酸 亚 铁 溶液 应 避 光 ， 低 温 保 存 。 

4) 测定 有 色 溶 液 吸光 度 时 ， 一 定 要 用 有 色 溶 液 洗 比 色 严 内 壁 几 
次 ， 以 免 改 变 有 色 深 液 的 浓度 。 另 外 ,在 测定 一 系列 溶液 的 吸光 度 时 ， 
通常 都 按 由 稀 到 浓 的 顺序 测定 ， 以 减 小 测量 误差 。 

六 、 饮 料 中 咖啡 因 的 测定 

咖啡 因 又 名 咖啡 碱 ， 属 于 甲 基 黄 味 吟 化合 物 ， 化 学 名 称 为 1，3， 
7- 三 甲 基 黄 嗓 叭 具有 提神 醒 脑 等 刺激 中 枢 神 经 的 作用 ,但 易 上 冶 。 
为 此 ,各 国 制定 了 咖啡 因 的 食品 卫生 标准 。 美 国 、 加 拿 大 、 阿 根 廷 、 
日 本 、 菲 律 宾 规 定 饮料 中 咖啡 因 的 含量 不 得 超过 200mg/L。 到 目前 为 
止 , 我 国 仅 允许 咖啡 因 加 入 到 可 乐 型 饮料 中 ， 其 含量 不 得 超过 
0. 15gkg。 要 加 强 食品 卫生 监督 管理 ， 建 立 咖 啡 因 的 标准 测定 方法 十 
分 必要 。 其 检测 方法 主要 有 高 效 液 相 色谱 法 和 紫外 可 见 分 光 光 度 法 。 
其 中 ， 紫 外 可 见 分 光 光 度 法 是 《饮料 中 咖啡 因 的 测定 》 〈(GBXAT 
5009. 139 一 2003) 规定 的 仲裁 方法 。 

1. 原理 

咖啡 因 的 三 氧 甲烷 溶液 在 276. 5nm 波长 下 有 最 大 吸收 ， 其 吸收 值 
与 咖啡 因 浓 度 成 正比 ， 从 而 可 进行 定量 。 

2. 试剂 与 仪器 

(1) 试剂 ”本 标准 所 用 试剂 均 为 分 析 纯 试剂 ， 试 验 用 水 为 蒸馏 水 。 

1) 无 水 硫酸 钠 。 
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2) 三 氧 甲烷 : 使 用 前 重新 蒸馏 。 

3) 15g/L 高 锰 酸 钾 溶 液 : 称 取 1.5g 高 锰 酸 钊 ， 用 水 溶解 并 稀释 
至 100mL。 

4) 亚硫酸钠 和 硫 氰 酸 钾 混合 溶液 : 称 取 10g 无 水 亚硫酸钠 
(Na,SO, ) ， 用 水 溶解 并 稀释 至 100mL， 另 取 10g 硫 毛 酸 钾 ， 用 水 溶解 
并 稀释 至 100mL， 然 后 将 两 者 均匀 混合 。 

5) 15% 磷酸 溶液 : 吸取 15mL 磷酸 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀 
释 至 刻度 ， 混 匀 。 

6) 200g/L 氧 氧化 钠 溶 液 ; 称 取 20g 氧 氧 化 钠 ， 用 水 溶解 ， 冷 却 
后 稀释 至 100mL。 

7) 200g/L 乙 酸 锌 溶液 : 称 取 20g 乙酸 锌 [Zn(CH;C00),: 2H,0]， 
加 入 3mL 冰 乙 酸 ， 用 水 溶解 并 稀释 至 100mL。 

8) 100g/L 亚 铁 氰 化 钾 溶液 称 取 10g 亚 铁 和 氰 化 甸 [KFe(CN)。- 
3H,0] ， 用 水 溶解 并 稀释 至 100mL。 

9) 咖啡 因 标准 品 ; 质量 分 数 在 98.0% 以 上 。 

10) 咖啡 因 标准 储备 液 : 根据 咖啡 因 标准 品 的 含量 ， 用 重 蒸 三 氧 
甲烷 配制 成 每 毫升 相当 于 0. Smg 咖啡 因 的 溶液 ， 置 于 冰箱 中 保存 。 

(2) 仪器 ”紫外 分 光 光 度 计 。 

3. 试 样 的 处 理 

(1) 可 乐 型 饮料 ”在 250mL 分 液 漏斗 中 ， 准 确 移 人 10. 0 ~20. 0mL 
超声 脱 气 后 的 均匀 可 乐 型 饮料 试 样 ， 加 入 15g/L 高 锰 酸 钾 深 液 SmL， 
摇 匀 ， 融 置 5min， 再 加 入 混合 溶液 10mL， 摇 匀 ， 然 后 加 入 50mL 重 蒸 
三 氧 甲烷 ， 振 摇 100 次 ， 静 止 分 层 ， 收 集 三 氯 甲烷 。 向 水 层 中 加 入 
40mL 重 蒸 三 氯 甲 烷 ， 振 播 100 次 ， 静 置 分 层 。 合 并 二 次 三 氯 甲烷 萃取 
液 ， 并 用 重 蒸 三 氯 甲 烷 定 容 至 100mL， 播 义 ， 备 用 。 

(2) 咖啡 、 茶 叶 及 其 固体 试 样 ” 称 取 粉 碎 成 低 于 30 目的 均匀 样 
品 0.5 ~2.0g， 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 80mL 沸水 ， 加 盖 ， 摇 匀 ， 漫 
泡 2n， 然 后 将 浸出 液 全 部 移 人 100mL 容量 瓶 中 ， 加 入 200gAL 乙酸 锌 
溶液 2mL、100g/L 亚 铁 氰 化 钾 溶液 2mL， 摇 匀 ， 用 水 定 容 至 100mL， 
摇 匀 ， 静 置 沉淀 ， 过 滤 。 取 滤液 5.0 ~20.0mL， 按 “可 乐 型 饮料 ” 操 
作 进行 ， 制 备 成 100mL 三 氧 甲烷 溶液 ， 备 用 。 
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(3) 咖啡 或 茶叶 的 液体 试 样 ” 向 100mL 容量 瓶 中 准确 移入 10.0 ~ 
20.0mL 均匀 样品 ， 加 入 200g/L 乙酸 锌 溶液 2mL， 摇 色 ， 再 加 入 








100g/L 亚 铁 氰 化 钾 溶 液 2mL， 摇 义 ， 用 水 定 容 至 100mL， 摇 勺 ， 静 置 














沉淀 ， 过 滤 。 取 滤液 5.0 ~20.0mL， 按 “可 乐 型 了 
备 成 100mL 三 所 甲烷 溶液 ， 备 用 。 
4. 标准 曲线 的 绘制 


















































炎 料 ”操作 进行 ， 制 


从 0. 5mg/mL 的 咖啡 因 标 准 储备 液 中 ， 用 重 蒸 三 氧 甲烷 配制 成 浓 








度 分 别 为 Opg/mL、5pg/mL、10pkg/mL、15pg/mL、20kg/mL 的 标准 








系列 溶液 ， 以 OMe/ mL 作 参 比 管 ， 调 节 零 点 ,用 lem 比 色 杯 置 于 
276. 5nm 下 测量 吸光 度 ， 绘 制 吸光 度 -咖啡 因 浓 度 的 标准 曲线 或 求 出 直 








线 回归 方程 。 
5. 测定 





在 25mL 具 塞 试管 中 ， 加 入 $g 无 水 硫酸 钠 ， 倒 人 20mL 试 样 的 三 

















氧 甲烷 制备 液 ， 播 义 ， 静 置 。 将 澄清 的 三 氯 甲烷 用 lcm 比 色 杯 于 





276. Snm 测 出 其 吸光 度 ， 根 据 标准 曲线 〈 或 直线 回归 方程 ) 求 出 样品 























的 吸光 度 相当 于 咖啡 因 的 质量 浓度 。( hg/mL) ， 同 时 用 重 蒸 三 氧 甲烷 





作 试 剂 空白 。 
6. 结果 计算 
(c—co) x100 x1000 
V x1000 
(c=-co) x100 x100 x100 
Vi xm x1000 
(c—-co) x100 x100 x1000 





X= 





郊 = 





= VxVx1000 


可 乐 型 饮料 中 咖啡 因 的 含量 (mg/L) ; 








式 中 XI 








(7-3-9) 


(7-3-10) 


(7-3-11) 


一 一 咖啡 、 茶 叶 及 其 固体 试 样 中 咖啡 因 的 含量 (mg/100g) ; 
XX 一 一 咖啡 、 茶 叶 的 液体 试 样 中 咖啡 因 的 含量 (mg/L); 














c 

















ee ~ (mL) ; 


次 注 























试 样 吸光 度 相当 于 咖啡 因 的 质量 浓度 (pg/mL); 
试剂 空白 吸光 度 相当 于 咖啡 因 的 质量 浓度 (jg/mL); 


(mL); 
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可 乐 型 饮料 咖啡 : 在 对 


m. 





称 取 试 样 的 质量 


EE 复 性 条 伯 


(g) 。 





F 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 绝 


对 差 值 不 得 超过 算术 平均 值 的 5% 。 咖 啡 、 茶 叶 及 其 制品 : 在 重复 性 
条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算术 平均 值 
的 15% 。 
七 、 食 品 中 诱惑 红 的 测定 


诱惑 纪 

















[为 食用 合成 色素 ， 着 色 牢 度 强 ， 
可 作为 食品 添加 剂 用 于 食品 中 








溶 于 水 。 

















在 我 国 ,诱惑 红 

















， 并 规定 诱惑 红 可 





用 于 糖果 、 








冷饮 、 固 








体 饮 料 等 。 近 年 又 增补 标准 ， 规 定 诱惑 红 用 于 肉 灌肠 时 最 大 使 用 量 为 
0.015g/kg， 用 于 西式 火腿 、 果 冻 时 最 大 使 用 量 为 0. 025g/kg。 诱 惑 红 


的 使 用 日 益 广泛 ， 对 其 的 检测 也 显得 越 来 越 重 要 。 目 前 ， 《食品 














中 诱 








惑 红 的 测定 》 (GB/AT 5009. 141 一 2003) 规定 的 诱惑 红 检 测 方法 为 分 光 


光度 计 法 。 


1. 原理 


诱惑 纪 


[在 酸 和 











= 三 

















2. 试剂 与 仪器 


胺 粉 (尼龙 6)、 
液 、100g/L 铝 酸 钠 溶液 、 体 积 
先 用 (1+10) 盐酸 者 沸 1Smin， 并 用 水 洗 至 中 性 ， 再 
用 水 洗 至 中 性 ， 然 后 于 105% 干燥 ， 


2) 海 沙 : 
用 氧 氧 化 钠 (50g/L) 者 沸 1Smin， 











(1) 试剂 
1) 常用 试剂 : 石油 醚 ( 宰 














(1+10) 硫 





储 于 具 塞 瓶 中 保存 ， 备 用 。 





酸 、50g/L 氧 氧 化 钠 、 
分 数 50% 的 乙醇 溶液 。 




















4) pH =6 的 水 : 用 200g/L 的 柠檬 酸 调 至 pH =6 


5) 诱惑 纪 
23mL。 
6) 诱惑 纪 


定 容 





至 











[的 标准 溶液 : 准确 称 取 0. 025g 诱惑 纪 
此 液 诱惑 红 的 含量 为 1mg/ mL。 
[的 标准 使 用 溶液 : 吸取 诱惑 红 的 标准 溶液 5. 0mL 置 于 


E 条 件 下 被 聚 酰胺 粉 吸附 ， 而 在 碱 性 条 件 下 解吸 附 ， 
再 用 纸 色 谱 进 行 分 离 ， 与 标准 比较 定性 、 定 量 。 





程 为 30 ~ 60% ) 、 甲 醇 、200 目的 聚 酰 


200g/L 柠 榜 酸 溶 























3) 乙醇 - 氨 溶 液 : 取 2mL 的 氨水 ， 加 70% (体积 分 数 ) 乙醇 
至 100mL。 


o 


[， 加 水 溶解 ， 并 
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50mL 容量 瓶 中 ， 加 水 稀释 到 50mL。 此 液 诱惑 红 的 含量 为 0. 1mg/mL。 

7) 展开 剂 

Q@ A 展开 剂 (7+3 +3 +0.5) 丁 酮 - 丙 醇 -水 -氨水 溶液 。 

@) B 展开 剂 : (6+2+3) 正 丁 醇 -无 水 乙醇 -1% 氨水 溶液 。 

@ C 展开 剂 : (8 +1+2) 2.5% 柠檬 酸 钠 -氨水 - 乙醇 溶液 。 

(2) 仪器 ”可见 分 光 光 度 计 、 微 量 注 射 器 (10kL、50RL) 、 展 
槽 、 电 吹风 机 、 滤 纸 (中 速 滤纸 ， 纸 色谱 用 )、 恒 温水 浴 锅 、 台 式 离 
心机 。 

3. 样品 的 处 理 

(1) 汽水 将 样品 加 热 去 二 氧化 碳 后 ， 称 取 10. 0g 样品 置 于 烧杯 
中 ， 然 后 用 200g/L 柠檬 酸 调 至 呈 酸 性 ， 加 入 0.5 ~1. 0g 聚 酰胺 粉 吸附 
色素 ， 将 吸附 色素 的 聚 酰胺 粉 全 部 转 到 漏斗 中 过 滤 ， 用 pH =4 的 酸性 
热 水 洗 涤 多 次 ( 约 200mL) ， 以 洗 去 糖 等 物质 。 若 有 天 然 色 素 ， 则 用 
甲醇 -甲酸 溶液 洗涤 1 ~3 次 ， 每 次 20mL， 至 洗 液 无 色 为 止 ， 再 用 70% 
的 水 多 次 洗涤 至 流出 液 旺 中 性 。 在 洗涤 过 程 中 ， 必 须 充 分 搅拌 ， 然 后 
用 乙醇 - 氨 溶 液 分 数 次 解吸 色素 。 收 集 全 部 解吸 液 ， 置 于 水 浴 上 了 驱除 
揽 ， 东 发 至 2mL 左右 ， 转 入 5ml 的 容量 瓶 中 ， 用 50% 乙醇 分 数 次 洗 
涤 蒸 发 亚 ， 将 洗涤 液 并 入 5mL 的 容量 瓶 中 ， 再 用 50% 乙醇 定 容 至 刻 
度 。 此 液 用 于 纸 色谱 。 

(2) 硬 糖 ” 称 取 10.0g 已 粉碎 的 样品 ， 加 30mL 水 ， 温 热 溶解 。 
若 样品 溶液 的 pH 值 较 高 ， 则 用 200g/L 柠 榜 酸 溶液 调 至 pH =4 左右 ， 
以 下 从 (1) 中 的 “加 入 0.5 ~1. 0g 聚 酰 胺 粉 吸附 色素 ”起 操作 。 

(3) 糕点 ” 称 取 10.0g 已 粉碎 的 样品 ， 加 入 30mL 石油 醚 提取 脂 
肪 ， 共 提 三 次 ,然后 用 电 吹 风 吹 干 ， 倒 入 漏斗 中 ， 用 乙醇 - 氨 溶 液 解 吸 
色素 ， 待 解吸 液 置 于 水 浴 上 莹 发 至 20mL， 加 入 lmL 100g/L 的 钨 酸 钠 
溶液 沉 演 蛋白， 真空 抽 滤 ， 用 乙醇 - 氨 深 液 解吸 滤纸 上 的 诱惑 红 ， 然 后 
将 滤液 置 于 水 浴 中 挥 去 氨 ， 调 至 酸性 ， 以 下 从 (1) 中 的 “加 入 0.5 ~ 
1. 0g 聚 酰胺 粉 吸附 色素 ”起 操作 。 

(4) 冰淇淋 ， 称 取 10. 0g 已 均匀 的 样品 置 于 烧杯 中 ， 加 入 20g 海 
沙 和 15mL 石油 醚 提取 脂肪 ， 提 取 2 次 , 倾 去 石油 醚 ,然后 在 50% 的 
水 浴 上 挥 去 石油 栈 ， 再 加 入 乙醇 - 氨 溶 液 解吸 诱惑 红 ， 将 解吸 液 倒 人 
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100mL 蒸发 阵 中 ， 直 至 解吸 液 无 色 。 将 解吸 液 置 于 水 浴 上 挥 去 乙醇 ， 
当 体积 约 为 20mL 时 ， 加 入 lmL (1+10) 硫酸 和 1mL 100g/L 的 钨 酸 
























































钠 溶 液 沉淀 蛋白 ， 放 置 2min， 然 后 用 乙醇 - 氨 溶液 调 至 呈 碱 性 。 将 溶液 
转 入 离心 管 中 ， 以 5000r/min 的 转速 离心 13min， 倾 出 上 清 液 ， 置 于 水 
浴 中 挥 去 乙醇 ， 然 后 用 200g/L 柠檬 酸 溶液 调 至 酸性 ， 以 下 从 (1) 中 
的 “加 入 0.5 ~1.0g 聚 酰胺 粉 吸附 色素 ”起 操作 。 

4. 定性 

取 色 谱 用 纸 ， 在 距 底 边 2cm 的 起 始 线 上 分 别 点 3 ~ 10pL 的 试 样 处 























理 液 和 lmL 色素 标准 液 ， 分 别 挂 于 盛 有 A、B、C 展开 剂 的 展开 槽 中 ， 


用 上 行 法 


干 ， 与 标准 斑 比 较 定性 。 
5. 定量 


(1) 

















展开 ， 当 溶剂 前 沿 


标准 曲线 的 制备 








展 至 15em 人 处 时 ， 将 滤纸 取出 在 空气 中 晾 


吸取 0.0mL、0.2mL、0.4mL、0. 6mL、 





0. 8mL、1. 0mL 诱惑 红 标准 使 用 液 ， 分 别 置 于 10mL 比 色 管 中 ， 各 加 水 
稀释 到 刻度 。 用 lcm 比 色 杯 
光度 ， 绘 制 标准 曲线 。 

(2) 试 样 的 测定 ” 取 色 谱 用 纸 ， 在 距离 底 边 2cm 的 起 始 线 上 点 


0. 20mL 样品 的 处 


























， 以 零 管 调 零 点 ， 于 波长 500nm 处 测定 吸 





理 液 ， 从 左 至 右 点 成 条 状 。 在 纸 的 右边 点 诱惑 红 的 标 








准 溶液 1wL， 依 法 展开 ， 取 出 上 晾 干 。 将 样品 的 色 带 前 下， 用 少量 热 水 
洗涤 数 次 ， 将 洗 液 移入 10mL 比 色 管 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 后 ， 
与 标准 管 同 时 在 500nm 处 测定 吸光 度 。 
6. 结果 计算 
试 样 中 诱惑 红 的 含量 按 式 (7-3-12) 计算 。 


























mi x 1000 


m x V/V, x1000 (3°12) 


式 中 X 一 一 试 样 中 诱惑 红 的 含量 (g/kg); 


由 一 油 


= 


mm 一 一 试 样 质量 (g); 


及 一 一 试 村 


太 


计算 结 曙 














定 用 试 样 处 理 液 中 诱惑 红 的 质量 (mg) ; 





解吸 后 的 总 体积 (mL) ; 
试 样 纸 层 析 用 体积 (mL) 。 
保留 两 位 有 效 数 字 。 在 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测 
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定 结果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算术 平均 值 的 10% 。 

八 、 水 产品 中 组 胺 的 测定 

水 产品 中 的 组 胺 是 组 胺 酸 在 莫 根 氏 变 形 杆菌 、 组 胺 无 色 杆 菌 的 组 
胺 酸 脱 羧 酶 的 作用 下 ， 脱 去 羧基 后 形成 的 一 种 胺 类 物质 。 人 体 摄 人 一 
定量 的 组 胺 后 ， 会 引起 组 胺 中 毒 。 我 国 的 水 产品 管理 办 法 规定 : 青皮 
红 肉 的 鱼 类 ， 如 金枪鱼 〈 销 鱼 ) 、 铺 色 、 馈 鱼 、 秋 刀鱼 、 鲤 鱼 、 沙 丁 
鱼 、 鲁 鱼 等 ， 易 分 解 产 生 大 量 组 胺 ， 出 售 时 应 注意 鲜 度 质 量 。 水 产品 
中 组 胺 的 测定 常用 比 色 法 。 

1. 原理 

鱼 体 中 组 胺 用 正 戊 醇 提 取 ， 遇 偶 氮 试剂 显 橙色 ， 与 标准 系列 比较 
定量 。 

2. 试剂 

1) 常用 试剂 : 正成 醇 、100g/L 三 氧 乙 酸 溶液 、50g/L 碳酸 钠 溶 
液 、250g/L 氧 氧 化 钠 溶液 、(1 +11) 盐酸 。 

2) 组 胺 标准 储备 液 : 准确 称 取 0 2767g 于 100% + 上 5% 干燥 2h 的 
磷酸 组 胺 ， 溶 于 水 ， 移 入 100mL 容量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 。 此 溶液 
每 毫升 相当 于 1. 0mg 组 胺 。 

3) 磷酸 组 胺 标准 使 用 液 : 吸取 1.0mL 组 胺 标准 储备 液 ， 置 于 
50mL 容量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 。 此 溶液 每 毫升 相当 于 20.0kg 组 胺 。 

4) 偶 氮 试剂 

甲 液 : 称 取 0.5g 对 硝 基 茶 胺 ,加 5mL 盐酸 溶解 后 ， 再 加 水 稀释 
至 200mL， 于 冰箱 中 保存 。 

乙 液 : 亚 硝酸 钠 溶 液 (5g/L) ， 临 用 时 现 配 。 

吸取 甲 液 SmL、 乙 液 40mL 混合 后 立即 使 用 。 

3. 样品 的 处 理 

称 取 5. 00 ~ 10. 00g 绞 碎 并 混合 均匀 的 试 样 ， 置 于 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 
加 入 15 ~20mL 100g/L 三 氧 乙 酸 洲 液 ， 浸 泡 2 ~3h， 过 滤 。 吸 取 2. 0mL 
滤液 ， 置 于 分 液 漏斗 中 ,加 250g/L 氨 氧 化 钠 溶液 使 其 呈 碱 性 ， 每 次 加 
入 3mL 正成 醇 ， 振 摇 Smin， 提 取 3 次 ,合并 正 戊 醇 并 稀释 至 10. 0mL。 
吸取 2. 0mL 正 戊 醇 提 取 液 置 于 分 液 漏斗 中 ， 每 次 加 3mL (1+11) 盐 
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酸 ， 振 摇 提 取 3 次 , 合并 盐酸 提取 液 ， 稀 释 至 10. 0mL 备用 。 

4. 测定 

吸取 2.0mL 上 述 盐酸 提取 液 置 于 10mL 比 色 管 中 ， 另 吸取 0mL、 
0. 20mL、0. 40mL、0. 60mL、0. 80mL、1. 0mL 组 胺 标准 使 用 液 (相当 
于 0kg、4hg、8kg 、12 pg、16kg、20kg 组 胺 )， 分 别 置 于 10mL 比 色 
管 中 ， 加 水 至 1mL， 再 各 加 1mL (1 +11) 盐酸 、3mL 50g/L 碳酸 钠 溶 
液 、3mL 侦 氮 试剂 ， 加 水 至 刻度 ， 混 匀 ， 放 置 10min 后 用 lcm 比 色 
以 零 管 调节 零点 ， 于 480nm 波长 处 测 吸光 度 ,， 绘制 标准 曲线 比较 
不 里 。 

5. 结果 计算 

试 样 中 组 胺 的 含量 按 式 (7-3-13) 计算 。 













































































= Wa x100 (7-3-13) 
x 和 x 之 x 之 x1000 
”了 ”10”10 


式 中 X 一 一 试 样 中 组 胺 的 含量 (mg/100g) ; 

/一 一 加 入 100g/L 三 氧 乙酸 溶液 的 体积 (mL ) ; 

m, 由 标准 曲线 查 得 或 由 回归 方程 算得 测定 时 试 样 处 理 液 中 
组 胺 的 质量 (hg); 

mm 一 一 试 样 质量 (g)。 

在 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算 
术 平 均值 的 10% 。 

九 、 白 酒 中 氰 化 物 的 检测 

白酒 中 的 氰 化 物 主 要 来 自 酿酒 的 原料 。 例 如 ， 用 木 萝 或 代用 品 酿 
酒 时 ， 由 于 原料 中 含有 苦 杏 仁 苷 ， 苦 杏仁 昔 经 水 解 产 生 氟 化 物 ， 而 氰 
化 物 极其 容易 引起 中 毒 。 氰 化物 中 毒 时 轻 者 流放 、 呕 吐 、 腹 泻 、 气 促 ， 
较 重 时 呼吸 困难 、 全 身 抽 搞 、 昏 迷 ， 在 数 分 钟 至 2h 内 死亡 。 《食品 安 
全 国家 标准 “蒸馏 酒 及 其 配制 洒 》(GCB 2757 一 2012) 明确 规定 蒸馏 酒 
及 其 配制 酒 中 氰 化 物 (以 HSN 计 ) 的 含量 应 小 于 或 等 于 8mg/L。 其 检 
测 方法 依据 《蒸馏 酒 与 配制 酒 卫生 标准 的 分 析 方 法 》 (GB/T 
5009. 48 一 2003 ) 。 
























































































































































第 七 章 食品 理 化 检验 * 401. 





1. 原理 

氰 化 物 在 酸性 溶液 中 落 出 后 被 吸收 于 碱 性 溶液 中 ,在 pH =7.0 的 
溶液 中 ， 用 和 毛 胺 了 将 氰 化 物 转变 为 毛 化 氰 ， 再 与 异 烟 酸 - 吡 唑 酮 作 上 月 
生成 蓝 色 颜 料 ， 与 标准 系列 比较 定量 

2. 试剂 与 仪器 

(1) 试剂 

1) 常用 试剂 : 0. 5g/L 甲 基 橙 指示 液 、100g[L 乙酸 锌 溶液 、 酒 石 
酸 、20g/L 氧 氧 化 钠 溶 液 、2g/L 氧 氧化 钠 溶液 、1g/L 氧 氧化 钠 溶 液 、 
(1+6) 乙酸 、10g/L 酚 酸 -乙醇 指示 剂 、 

2) 磷酸 盐 缓 冲 溶液 (0. 5mol/L，pH =7.0): 称 取 34. 0g 无 水 磷 
酸 二 氧 钾 和 35. 5g 无 水 磷酸 氧 二 钠 ， 洲 于 水 并 稀释 至 1000mL。 

3) 试 银 灵 (对 二 甲 氮 基 亚 革 基 罗丹 末 ) 溶液 : 称 取 0. 02g 试 银 
灵 , 溶 于 100mL 丙酮 中 。 

4) 异 烟 酸 - 吡 唑 酮 溶液 : 称 取 1. 5g 异 烟 酸 溶 于 24mL 氨 氧 化 钠 溶 
液 (20g/L) 中 ， 加 水 至 100mL; 另 称 取 0. 25g 吡 唑 酮 ， 溶 于 20mLN- 
二 甲 基 甲 酰胺 中 。 合 并 上 述 两 种 溶液 ， 混 匀 。 

5) 毛 胶 了 溶液 : 称 取 1g 氧 腕 了 (有 效 握 的 质量 分 数 应 在 11% 以 
上 )， 深 于 100mL 水 中 ， 临 用 时 现 配 。 

6) 氰 化 钾 标准 溶液 : 称 取 0.25g 氰 化 钾 ， 溶 于 水 中 ， 并 稀释 至 
1000mL， 此 溶液 每 毫升 约 相 当 于 0. 1mg 氰 化 物 。 其 准确 度 可 在 使 用 前 
使 用 以 下 方法 标定 : 取 氰 化 钾 标 准 溶液 10. 0mL， 咎 于 锥 形 瓶 中 ， 加 
lmL 氧 氧化 钠 溶液 (20g/L) ,使 pH 值 为 11 以 上 ， 加 0. 1mL 试 银 灵 溶 
液 ， 用 硝酸 银 标 准 溶液 (0. 020mol/L) 滴定 至 橙 红 色 [1mL 硝酸 银 标 
准 溶液 (0.020mol/L) 相当 于 1.08mg 氧气 酸 ]。 

7) 氰 化 钾 标 准 使 用 液 : 根据 氰 化 钙 标 准 溶液 的 含量 吸取 适量 ， 

氧 氧 化 钠 溶液 (1g/L) 稀释 成 每 毫升 相当 于 1ug 氧 氰 酸 。 

(2) 仪器 250mL 玻璃 水 蔡 气 蒸馏 装置 、 分 光 光 度 计 。 

3. 分 析 步 又 

1) 吸取 1.0mL 试 样 置 于 10mL 具 塞 4H 
(2g/L) 至 $mL， 放 置 10min。 
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色 管 中 ， 加 氧 氧化 钠 浴 液 
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2) 若 酒 样 浑浊 或 有 色 ， 则 取 25mL 试 样 置 于 250mL 全 玻璃 蒸馏 器 
中 ， 加 5mL 氧 氧化 钠 溶液 (2g/L) ， 碱 解 10min， 加 饱和 酒石酸 溶液 使 
其 呈 酸 性 ， 进 行 水 蒸气 蒸馏 ， 以 10mL 氧 氧 化 钠 溶 液 (2g/L) 吸收 ， 
收集 至 50mL， 取 2mL 溜 出 液 置 于 10mL 具 塞 比 色 管 中 ， 加 氢 氧 化 钠 溶 
液 (2g/L) 至 SmL。 

3) 先 向 试 样 及 标准 管 中 分 别 加 入 两 滴 酚 栈 指 示 剂 ， 再 加 入 (1 + 
6) 乙酸 调 至 红色 褪去 ， 然 后 用 2gL 的 氧 氧化 钠 深 液 调 至 近 红 色 ， 加 
入 2nmL 磷酸 缓冲 液 (如 果 室 温 低 于 20% ， 则 放 入 25 ~ 30% 水 浴 中 
10min) ， 再 加 入 0. 2mL 氧 胺 了 溶液 (10g 江 ) ， 摇 勺 放置 3min。 加 入 
2mL 异 烟 酸 - 吡 唑 酮 溶液 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 在 25 ~ 30%C 放置 
30min， 取 出 用 lcm 比 色 严 以 零 管 调节 零点 ， 于 波长 638nm 初 测定 吸 
光度 ， 绘 制 标 准 曲线 比较 。 

4. 结果 计算 

若 按 1) 操作 ， 则 试 样 中 氰 化 物 的 含量 按 式 (7-3-14) 计算 。 


(7-3-14) 





























































































































式 中 XxX 一 一 试 样 中 氰 化 物 的 含量 ( 按 氧 氰 酸 计 ) (mg/L); 
mm 一 一 测定 用 试 样 中 氧 氰 酸 的 质量 (hg) ; 
一 一 试 样 体积 (mL) 。 

若 按 2) 操作 ， 则 试 样 中 氰 化 物 的 含量 按 式 (7-3-15) 计算 。 
mx1000 
Vx2/50 x 1000 


式 中 XxX 一 一 试 样 中 氰 化 物 的 含量 ( 按 毛 氰 酸 计 ) (mg/L); 

7 一 一 测定 用 试 样 溜 出 液 中 氧 氨 酸 的 质量 (hg); 

V 试 样 体积 (mL)。 

所 得 结果 应 保留 至 两 位 小 数 。 在 重复 性 条 件 下 两 次 独立 测定 结果 
的 绝对 差 值 不 得 超过 算术 平均 值 的 10% 。 

十 、 食 品 中 铅 的 测定 
《食品 安全 国家 标准 ”食品 中 铅 的 测定 》 (GB 5009. 12 一 2010) 规 
定 铅 的 检测 方法 有 石墨 炉 原子 吸收 光谱 法 、 氧 化 物 原子 区 光 光 谱 法 、 
火焰 原子 吸收 光谱 法 、 二 硫 腔 比 色 法 、 单 扫描 极 谱 法 共 五 种 方法 。 这 

















(7-3-15) 
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里 对 二 硫 逐 比 色 法 作 详 细 描述 。 


1. 原理 


试 样 经 消化 后 , 在 pH = 8.5 ~ 9.0 时 ， 铅 离子 与 二 硫 脏 生成 红 


从 























配 位 化 合 物 , 溶 于 三 氧 甲烷， 加 入 柠 榜 酸 铵 、 氰 化 钾 和 盐酸 羟 胺 等 ， 
防止 铁 、 铜 、 锐 等 离子 干扰 ， 与 标准 系列 比较 定量 。 


之 





试剂 和 仪器 


(1) 试剂 

1) (1 +1) 氨水 。 

2) (1+1) 盐酸 : 量 取 100mL 盐酸 ， 加 入 100mL 水 中 。 

3) 酚 红 指示 液 (1g/L) : 称 取 0. 10g 酚 红 ， 用 少量 多 次 乙醇 溶解 


后 移入 100mL 容量 瓶 中 并 定 容 至 刻度 。 


























4) 盐酸 羟 胺 溶液 (200g/L) : 称 取 20. 0g 盐酸 羟 胺 ， 加 水 溶解 至 
50mL， 加 2 滴 酚 红 指 示 液 ， 加 (1 +1) 氨水 调 pH 值 至 8.5 ~9.0 (由 
黄 变 红 ， 再 多 加 2 滴 )， 用 二 硫 脉 -三 所 甲烷 溶液 提取 至 三 握 甲 煤层 绿 
色 不 变 为 止 ， 再 用 三 氧 甲烷 洗 两 次 ， 弃 去 三 氯 甲烷 层 ， 向 水 层 中 加 
(1 +1) 盐酸 至 呈 酸 性 ， 加 水 至 100mL。 

5) 柠 榜 酸 铵 溶液 (200g/L) : 称 取 50g 柠 榜 酸 饺 ， 溶 于 100mL 水 
中 ， 加 2 滴 酚 红 指 示 液 ， 加 氨水 ， 调 pH 值 至 8.5 ~9.0， 用 二 硫 脉 -三 
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毛 甲 烷 溶液 提取 数 次 ， 每 次 10 ~20mL， 至 三 氯 甲烷 层 绿色 不 变 为 止 ， 





























弃 去 三 毛 甲 烷 层 ， 再 用 三 氯 甲 烷 洗 两 次 ， 每 次 5mL， 弃 去 三 握 甲 烷 层 ， 
加 水 稀释 至 250mL。 

6) 氰 化 钾 溶液 (100g/L) : 称 取 10.0 g 握 化 钊 ， 用 水 溶解 后 稀释 
至 100mL。 


7) 三 氯 甲 烷 : 不 应 含 氧化 物 。 
@ 氧化 物 检查 方法 : 量 取 10mL 三 氯 甲 烷 ， 加 2$mL 新 煮沸 过 的 


水 , 








必 摇 3min， 静 置 分 层 后 ， 取 10mL 水 溶液 ， 加 数 滴 碘化钾 深 液 


(150g/L) 及 演 粉 指示 液 ， 振 播 后 应 不 显 蓝 色 。 
@) 氧化 物 处 理 方法 : 向 三 氯 甲 烷 中 加 入 1/10 ~ 1720 体积 的 硫 
代 硫 酸 钠 溶液 (200g/L) 洗 将 ， 再 用 水 洗 ， 然 后 加 入 少量 无 水 所 


化 钙 
液 备 





























滴水 ， 蒸 馏 ， 弃 去 最 初 及 最 后 馅 出 液 的 1X10， 收 集中 间 馏 出 





用 。 
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8) 淀粉 指示 液 : 称 取 0. 5g 可 溶性 演 粉 ,加 SmL 水 搅 匀 后 ， 慢 慢 
倒 入 100mL 沸水 中 ， 边 倒 边 搅拌 ， 者 沸 ， 放 冷 备用 ， 临 用 时 配制 。 

9) (1+99) 硝酸 : 量 取 lmL 硝酸 ， 加 入 99mL 水 中 。 

10) 二 硫 脖 -三 氧 甲烷 溶液 (0.5gL) : 保存 在 冰箱 中 ， 必 要 时 用 
下 述 方法 纯化 ; 称 取 0. 5g 研 细 的 二 硫 肪 ， 洲 于 50mL 三 氧 甲烷 中 ,车 
不 全 溶 ， 则 可 用 滤纸 过 滤 于 250mL 分 液 漏斗 中 , 用 (1+99) 氨水 提 
取 三 次 ， 每 次 100mL， 将 提取 液 用 棉花 过 滤 至 500mL 分 液 漏斗 中 ， 用 
(1 +1) 盐酸 调 至 酸性 ， 将 沉淀 出 的 二 硫 膛 用 三 氧 甲 烷 提 取 2 次 或 3 
次 ,每 次 20mL， 合 并 三 氯 甲 烷 层 ， 用 等 量 水 洗涤 两 次 ， 弃 去 洗涤 液 ， 
在 50% 水 浴 上 莹 去 三 氧 甲 烷 。 将 精制 的 二 硫 脖 置 于 硫酸 干燥 器 中 ， 干 
燥 备 用 ; 或 将 沉 泻 出 的 三 硫 脓 分 别 用 200mL、200mL、100mL 三 氧 甲 
烷 提取 三 次 ， 合 并 三 氯 甲 烷 层 即 得 二 硫 肪 溶液 。 

11) 二 硫 脖 使 用 液 : 吸取 1.0mL 二 硫 逐 溶液 ， 加 三 氧 甲烷 至 
10mL， 混 匀 。 用 lem 比 色 杯 ， 以 三 氧 甲烷 调节 零点 ， 于 波长 510nm 处 
测 吸光 度 (4) ， 用 式 (7-3-16) 算出 配制 100mL 二 硫 腔 使 用 液 (70% 
透 光 率 ) 所 需 二 硫 逐 溶 液 的 毫升 数 (及 。 

10 x (2 -ls70) 1.55 
A A 
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(7-3-16) 


12) (4+1) 硝酸 -硫酸 混合 液 。 

13) 铅 标准 溶液 (1. 0mg/mL) : 准确 称 取 0.1598g 硝酸 铅 ， 加 
10mL (1 +99) 硝酸 ， 全 部 溶解 后 ， 移 和 人 100mL 容量 瓶 中 ， 加 水 稀释 
至 刻度 。 

14) 铅 标准 使 用 液 (10.0pg/mL) : 吸取 1.0mL 铅 标准 溶液 ， 和 置 
于 100mL 容量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 。 

(2) 仪器 分光 光度 计 、 天 平 ( 感 量 为 lmg) 。 

3. 试 样 的 预 处 理 

1) 在 采样 和 制备 过 程 中 ， 应 注意 不 使 试 样 污染 。 

2) 粮食 、 豆 类 去 杂 物 后 ， 磨 碎 ， 过 20 目 第 ， 储 于 塑料 瓶 中 ， 保 
存 备用 。 

3) 蔬菜 、 水 果 、 鱼 类 、 肉 类 及 和 蛋 类 等 水 分 含量 高 的 鲜 样 ， 用 食 
品 加 工 机 或 匀 浆 机 打 成 名 浆 ， 储 于 塑料 瓶 中 ,保存 备用 。 
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4. 试 样 的 消化 

(1) 硝酸 -硫酸 法 

1) 粮食 、 粉 丝 、 粉 条 、 豆 干 制品 、 粒 点、 茶叶 及 其 他 含水 分 少 
的 固体 食品 : 称 取 5g 或 10g 粉碎 样品 (精确 到 0.01g) ， 置 于 250 ~ 
500mL 定 氮 瓶 中 ， 先 加 水 少许 使 其 湿润 ， 再 加 数 粒 玻璃 珠 和 10 ~ 15mL 
硝酸 ， 放 置 片刻 ， 用 小 火 缓 缓 加 热 ， 待 作用 缓和 ， 放 冷 ， 沿 瓶 壁 加 入 
5mL 或 10mL 硫酸 ， 再 加 热 ， 至 瓶 中 液体 开始 变 棕 色 时 ， 再 不 断 沿 瓶 
壁 滴 加 硝酸 至 有 机 质 分 解 完全 。 加 大 火力 ， 至 产生 白 烟 ， 待 瓶 口 白 烟 
冒 净 后 ， 瓶 内 液体 再 产生 白 烟 时 说 明 消化 完全 。 该 溶液 应 澄清 无 色 或 
微 带 黄色 。 放 冷 (在 操作 过 程 中 应 注意 防止 爆 沸 或 爆炸 )， 加 20mL 水 
煮沸 ， 除 去 残余 的 硝酸 至 产生 和 白 烟 为 止 ， 如 此 处 理 两 次 ， 放 冷 。 将 冷 
后 的 溶液 移入 50mL 或 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 洗涤 定 氮 瓶 ， 将 洗 液 并 
入 容量 瓶 中 ， 放 冷 ， 加 水 至 刻度 ， 混 匀 。 定 容 后 的 溶液 每 10mL 相当 
于 lg 样品， 相当 于 加 入 lmL 硫酸 。 取 与 消化 试 样 相 同 量 的 硝酸 和 硫 
酸 ， 按 同一 方法 做 试剂 空白 试验 。 

2) 蔬菜 、 水 果 : 称 取 25. 00g 或 50. 00g (精确 到 0.01g) 洗 净 并 
打 成 匀 浆 的 试 样 ， 置 于 250 ~ 500mL 定 氮 瓶 中 ， 加 数 粒 玻璃 珠 和 10 ~ 
15mL 硝酸 ， 以 下 按 1) 中 的 “放置 片刻 ”起 操作 ,但 定 容 后 的 溶液 每 
10mL 相当 于 5g 样品， 相当 加 入 lmL 硫酸 。 

3) 酱 、 酱 油 、 栈 、 冷 饮 、 豆 腐 、 腐 乳 、 桨 腌 菜 等 : 称 取 10g 或 
20g (精确 到 0. 01g) 试 样 或 吸取 10. 0mL 或 20. 0mL 液体 样品 ， 置 于 
250 ~ 500mL 定 氮 瓶 中 ， 加 数 粒 玻璃 珠 和 5 ~ 1SmL 硝酸 ， 以 下 按 1) 
中 的 “放置 片刻 ”起 操作 ， 但 定 容 后 的 溶液 每 10mL 相当 于 2g 或 
2mL 试 样 。 

4) 含 酒 精 性 饮料 或 含 二 氧化 碳 饮料 : 吸取 10. 00mL 或 20. 00mL 
试 样 ， 置 于 250 ~ 500mL 定 氮 瓶 中 ， 加 数 粒 玻璃 珠 ， 先 用 小 火 加 热 除 
去 乙醇 或 二 氧化 碳 ， 再 加 5 ~ 10mL 硝酸 ， 混 匀 后 ， 以 下 按 1) 中 自 
“放置 片刻 ”起 操作 ， 但 定 容 后 的 溶液 每 10mL 相当 于 2mL 试 样 。 

5) 含 糖 量 高 的 食品 : 称 取 5g 或 10g (精确 至 0.01g) 试 样 ， 置 于 
250 ~500mL 定 氮 瓶 中 ， 先 加 少许 水 使 其 湿润 ， 再 加 数 粒 玻璃 珠 和 5 ~ 
10mL 硝酸 ， 摇 匀 ， 绥 组 加 入 5mL 或 10mL 硫酸 ， 待 作用 缓和 并 停止 起 
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泡沫 后 ， 先 用 小 火 缓 缓 加 热 (糖分 易 炭 化 ) ， 不 断 沿 瓶 壁 补 加 硝酸 ， 
待 泡沫 全 部 消失 后 ， 再 加 大 火力 ， 至 有 机 质 分 解 完全 ， 发 生 白 烟 。 游 
液 应 澄清 无 色 或 微 带 黄 色 。 放 冷 ， 以 下 按 1) 中 自 “ 加 20mL 水 煮沸 ” 
起 操作 。 

6) 水 产品 : 取 可 食 部 分 样品 的 成 匀 浆 ， 从 中 称 取 S$g 或 10g ( 精 
确 至 0.01g， 海 产 藻类 、 贝 类 可 适当 减少 取样 量 ) ， 置 于 250 ~ 500mL 
定 氮 瓶 中 ， 加 数 粒 玻璃 球 和 5 ~ 10mL 硝酸 ， 混 匀 后 ， 以 下 按 1) 中 自 
“ 沿 瓶 壁 加 入 SnmL 或 10mL 硫酸 ”起 操作 。 

(2) 灰 化 法 

1) 粮食 及 其 他 含水 分 少 的 食品 : 称 取 5g (精确 至 0.01g) 试 样 ， 
置 于 石英 或 瓷 圭 揭 中 ， 加 热 至 炭化 ， 然 后 移 人 马 弗 炉 中 ， 于 500% 灰 
化 3h， 放 冷 ， 取 出 霸 塌 ， 加 (1 +1) 硝酸 ， 润 湿 灰 分 ， 用 小 火 蒸 干 ， 
在 500% 烧 1h， 放 冷 。 取 出 霸 塌 ,加 lmL (1+1) 硝酸 ， 加 热 ， 使 灰 
分 溶解 ， 移 人 50mL 容量 瓶 中 ， 用 水 洗涤 寺 雹 ， 将 洗 液 并 人 容量 瓶 中 ， 
加 水 至 刻度 ， 混 匀 备 用 。 

2) 含水 分 多 的 食品 或 液体 试 样 : 称 取 5. 0g 或 吸取 5.00mL 试 样 ， 
置 于 蒸发 四 中 ， 先 在 水 滩 上 蒙 干 ， 再 按 1) 中 自 “ 加 热 至 炭化 ”起 
操作 。 

5. 测定 

1) 吸取 10.0mL 消化 后 的 定 容 溶液 和 同 量 的 试剂 空白 液 ， 分 别 置 
于 125mL 分 液 漏斗 中 ， 各 加 水 至 20mL。 

2) 吸取 0mL、0. 10mL、0.20mL、0.30mL、0.40mL、0.50mL 铬 
标准 使 用 液 (相当 0.0kg、1.0kg、2.0hg、3.0khg、4.0hg、5.0hg 
铅 ) ,分 别 置 于 125mL 分 液 漏斗 中 ,各 加 (1 +99) 硝酸 至 20mL。 于 
试 样 消化 液 、 试 剂 空白 液 和 铬 标准 溶液 中 各 加 2. 0mL 柠 榜 酸 铵 溶液 
(200g/L) 、1.0mL 盐酸 羟 胺 溶液 (200g/L) 和 2 滴 酚 红 指示 液 ， 用 
(1 +1) 氮 水 调 至 红色 ， 再 各 加 2. 0mL 氰 化 钾 溶液 (100g/L) ， 混 匀 ， 
然后 各 加 5. 0mL 二 硫 逐 使 用 液 ， 剧 烈 振 瓜 lmin， 静 置 分 层 后 ， 将 三 氧 
甲烷 层 经 脱脂 棉 滤 入 lem 比 色 杯 中 ， 以 三 氯 甲 烷 调 节 零 点 ， 于 波长 
510nm 处 测 吸光 度 ， 各 点 减 去 零 管 吸收 值 后 ， 绘 制 标准 曲线 或 计算 一 
元 回归 方程 ， 试 样 与 曲线 比较 。 
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6. 结果 计算 
试 样 中 铅 的 含量 按 式 (7-3-17) 进行 计算 。 
(m 一 ma ) x1000 
ms, x W/V x1000 
式 中 X 一 一 试 样 中 铅 的 售 量 (mg/kg 或 mg/L); 
1 一 一 测定 用 样 液 中 铅 的 质量 ( pg); 
1 一 一 试剂 空白 液 中 铬 的 质量 (ug) ; 
ms 一 一 试 样 质量 或 体积 (g 或 mL) ; 
VW 一 一 试 样 处 理 液 的 总 体积 (mL); 
太一 一 测 定 用 试 样 处 理 液 的 总 体积 (mL) 。 
结果 以 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 算术 平均 值 表 
示 , 保留 两 位 有 效 数字 。 在 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 
绝对 差 值 不 得 超过 算术 平均 值 的 10% 。 
第 四 节 ”原子 吸收 分 光 光 度 法 在 食品 检验 中 的 应 用 
原子 吸收 分 光 光 度 法 (原子 吸收 光谱 法 ) 是 基于 蔡 气 相 中 待 测 元 
素 的 基态 原子 对 其 共振 辐射 的 吸收 强度 来 测定 试 样 中 该 元 素 含 量 的 一 
种 仪器 分 析 方法 。 它 是 测定 痕 量 和 超 痕 量 元 素 的 有 效 方法 。 食 品 中 的 
铅 、 包 、 铬 、 镍 、 铁 、 鳃 、 铜 、 锌 、 钱 、 钠 、 钙 、 镁 等 元 素 的 测定 用 
原子 吸收 分 光 光 度 法 。 
、 食 品 中 铜 的 测定 
重金 属 主要 通过 对 食品 、 饮 用 水 及 空气 的 污染 而 最 终 威 胁 人 类 健 
康 。 因 此 ， We 
标 。 根 据 我 国 现行 标准 规定 ， 在 粮食 、 豆 类 、 蔬 菜 、 水 果 、 肉 类 、 水 
产 类 食品 中 铜 的 限量 分 别 为 10mg/kg、20mg/kg、10mg/kg、10mg/kg、 
10mg/kg、50mg/kg。 目前， 国家 标准 规定 食品 中 铀 的 测定 方法 有 五 
种 ， 即 原子 吸收 光谱 法 、 石 墨 炉 原子 吸收 光谱 法 、 氧 化 物 原 子 问 光 光 
谱 法 、 火 焰 原 子 吸 收 光谱 法 、 二 硫 胞 比 色 法 和 单 扫描 极 谱 法 。 其 中 ， 
原子 吸收 光谱 法 为 《食品 中 铜 的 测定 》 (GBAT 5009. 13 一 2003 ) 中 规 
定 的 食品 中 铜 的 第 一 检测 方法 ， 即 仲裁 方法 。 











(7-3-17) 







































































































































































. 408 . 


简明 食品 检验 工 手 册 





1. 原 


理 


试 样 经 处 理 后 ， 导 入 原子 吸收 分 光 光 度 计 中 ， 经 原子 化 后 ， 吸 收 
324. 8nm 共振 线 。 其 吸收 值 与 铜 含量 成 正比 ， 与 标准 系列 比较 定量 。 





2. 试 








剂 与 仪器 


(1) 试剂 


1) 硝 
2) 石 
3) 10 


5) 《1 


6) (41 


酸 。 
油 醚 。 




















% 人 硝酸， 取 10mL 硝酸 置 于 适量 水 中 ， 青 稀释 至 100mL。 
4) 0. 5% 硝酸 : 取 0.5mL 硝酸 置 于 适量 水 中 ， 再 稀释 至 100mL。 






















































































+4) 硝酸 : 取 20mL 硝酸 置 于 适量 水 中 ， 再 稀释 至 100mL。 
16) 硝酸 : 取 40mL 硝酸 置 于 适量 水 中 ， 再 稀释 至 100mL。 


7) 铜 标准 溶液 : 准确 称 取 1.0000g 金属 铜 (质量 分 数 为 
99. 99% ) ,分 次 加 入 (4 +6) 硝酸 溶解 ， 总 量 不 超过 37mL， 移 人 
1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 此 溶液 每 毫升 相当 于 1. 0mg 铜 。 

8) 铜 标准 使 用 液 I : 吸取 5.0mL 铜 标准 溶液 ， 置 于 50mL 容量 产 




















当 于 1.0pg 铜 。 


(2) 仪器 ”所 用 玻璃 仪器 均 




















冲洗 ， 最 后 用 去 离子 水 冲洗 了 晾 王后， 方 可 使 用 。 本 测试 所 

















碎 机 、 马 ; 





炉 、 原 子 吸 收 分 光 光 度 计 。 





3. 分 析 步 又 

(1) 样品 预 处 理 
1) 谷类 〈 除 去 外 过 ) 、 茶 叶 、 咖 啡 等 : 磨 碎 ， 过 20 目 第 ， 混 匀 。 
等 取 可 食 部 分 ， 切 碎 并 的 成 义 浆 。 称 取 1. 00 ~5. 00g 试 样 ， 





蔬菜 、 水 细 





加 热 痰 化 ， 





置 于 石英 或 瓷 卉 翅 9 


中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 

















中 , 用 0.5% 确 酸 溶液 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 ， 如 此 多 次 稀释 至 每 毫升 相 


用 10% 硝酸 浸泡 24h 以 上 ， 用 水 反复 








用 仪 右 有 的 














FP， 加 入 5mL 硝酸 ， 放 置 0. 5h， 用 小 火 蒸 干 ， 继 续 











移入 马 弗 炉 中 ， 于 $00% + 上 25% 灰 化 1h; 取出 放 冷 ， 再 加 
lmL 硝酸 温 湿 灰分 ， 用 小 火 蔡 干 ， 再 移入 马 弗 炉 中 ， 于 500% 灰 化 
0. 5h， 冷 却 后 取出 ， 以 1mL(1 +4) 硝酸 溶解 4 次 ， 移 入 10mL 容量 瓶 


























法 做 试剂 空白 试验 。 


备用 。 取 与 消化 试 样 相同 量 的 硝酸 ， 








按 同 一 方 
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2) 水 产 类 : 取 可 食 部 分 捣 成 色 浆 ， 从 中 称 取 1.00 ~5.00g， 以 下 
按 1) 中 自 “ 置 于 石英 或 次 卉 塌 中 ”起 操作 。 

3) 油脂 类 样品 : 称 取 2. 00g 混 匀 试 样 ， 固 体 油脂 先 加 热 熔 化 成 液 
体 ， 置 于 100mL 分 液 漏斗 中 ， 加 10mL 石油 本 ,用 10% 硝酸 提取 2 次 ， 
每 次 SmL， 振 摇 1min， 合 并 硝酸 液 于 50mL 容量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻 
度 ， 混 匀 ， 备 用 。 同 时 做 试剂 空白 试验 。 

4) 乳 、 炼 乳 、 乳 粉 : 称 取 2. 00g 混 匀 试 样 , 按 1) 中 自 “ 置 于 石 
英 或 次 寺 塌 中 ”起 操作 。 

5) 饮料 、 酒 、 醋 、 酱 油 等 液体 样品 : 可 直接 取样 测定 ， 固 形 物 
较 多 时 或 仪器 灵敏 度 不 足 时 ， 可 把 上 述 试 样 浓缩 ， 然 后 按 谷类 样品 的 
处 理 方法 操作 。 

(2) 测定 

1) 仪器 参考 条 件 : 灯 电 流 为 3 ~6mA， 波 长 为 324. 8nm， 光 谱 通 
带宽 度 为 0. 5nm， 空 气流 量 为 9 L/min， 乙 烽 流 量 为 2L/min， 灯 头 高 
度 为 6mm， 和气 灯 背 景 校正 。 

2) 标准 曲线 及 样 液 的 测定 : 将 处 理 后 的 样 液 、 试 剂 空白 液 和 各 
容量 瓶 中 的 铜 标准 溶液 分 别 导 和 人 调 至 最 佳 条 件 的 火焰 原子 化 器 中 进行 
测定 。 

标准 曲线 的 绘制 : 分 别 吸取 1. 0pg/mL 的 铜 标准 使 用 液 0. 0mL、 
1.0mL、2. 0mL、4. 0mL、6. 0mL、8. 0mL、10. 0mL， 分 别 置 于 10mL 容 
量 瓶 中 ， 加 0.5% 硝酸 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 容 量 瓶 中 每 毫升 溶液 分 别 
相当 于 0kg、0.10kg、0.20kg、0.40kg、0.60kg、0.80kg、1. 00pg 
铜 。 以 铜 系列 标准 溶液 中 铜 的 含量 和 对 应 的 吸光 度 绘制 标准 曲线 ， 得 
到 一 元 线性 回归 方程 。 

将 试 样 吸光 度 代 入 一 元 线性 回归 方程 中 求 得 样 液 中 铜 的 含量 。 

4. 结果 计算 

试 样 中 铜 含量 的 计算 公式 为 

(cl -co) xVx1000 

m x 1000 
式 中 XX 一 一 试 样 中 铜 的 含量 (mg/kg 或 mg/L); 
测定 用 样 液 中 铜 的 含量 (pg/mL); 



















































































































































































X (7-4-1) 
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试剂 空白 液 中 铜 的 含量 (hg/ mL); 
T 一 一 试 样 消化 液 的 总 体积 (mL) ; 
试 样 质量 或 体积 (g 或 mL)。 

计算 结果 保留 两 位 有 效 数 字 ， 试 样 含量 超过 10mg/kg 时 保留 三 位 
有 效 数 字 。 

5. 精密 度 

重复 试验 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算 
术 平 均值 的 10% 。 

6. 试验 说 明 

1) 本 方法 适用 于 食品 中 铜 的 测定 ， 检 出 限 为 1. 0mg/kg。 

2) 火焰 原子 吸收 光谱 法 测定 铜 的 结果 比较 稳定 ， 干扰 较 少 。 

3) 试验 用 水 应 符合 《分 析 实 验 室 用 水 规格 和 试验 方法 》 (GB/T 
6682 一 2008) 二 级 水 的 要 求 。 

二 、 食 品 中 铅 的 测定 

在 全 部 已 知 毒 性 物质 中 ， 书 上 记载 最 多 的 是 铅 。 现 代 研 究 表明 ， 
摄 和 人 过 多 的 铅 及 其 化 合 物 会 导致 心情 、 易 激动 ， 并 使 神经 系统 受 损 ， 
甚至 致 启 和 致 畸 。 目 前 ， 从 衣 、 食 、 住 、 行 各 方面 都 有 可 能 引起 铅 中 
毒 。 其 中 ， 食 主要 是 指 铅 通 过 污染 的 食物 和 饮水 侵 和 人体， 如 爆 米花 、 
松花 蛋 、 膨 化 食品 、 路 边 烧 烧 、 铁 汀 缸 头 、 喷 洒 杀 虫 剂 的 蔬菜 和 水 果 、 
含 铅 餐 具 等 。 如 此 高 的 铅 中 毒 概率 及 其 危害 的 严重 性 ， 对 预防 和 检测 
工作 提出 了 较 高 要 求 。《 食 品 安全 国家 标准 》 (GB 5009. 12 一 2010) 中 
共 列 出 了 五 种 检测 铅 的 方法 : 石墨 炉 原 子 吸 收 光 谱 法 、 氧 化 物 原 子 欧 
光 光 谱 法 、 火 焰 原 子 吸 收 光谱 法 、 二 硫 逐 比 色 法 和 单 扫描 极 谱 法 。 本 
节 介 绍 石墨 炉 原 子 吸 收 光谱 法 、 火 焰 原 子 吸收 光谱 法 。 

1. 石墨 炉 原 子 吸收 光谱 法 

(1) 原理 ” 试 样 经 灰 化 或 酸 消 解 后 ， 注 入 原子 吸收 分 光 光 度 计 石 
墨 炉 中 ， 电 热 原 子 化 后 吸收 283. 3nm 共振 线 ， 在 一 定 浓度 范围 ， 其 吸 
收 值 与 铅 含量 成 正比 ， 与 标准 系列 比较 定量 。 

(2) 试剂 

1) 硝酸 : 优 级 纯 。 








m. 
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2) 
3) 
4) 
5) 
6) 
至 100m 
7) 
至 100m 
8) 
9) 





30% 过 氧化 氧 。 

高 氧 酸 : 优 级 纯 。 

过 硫酸 铵 。 

(1+1) 硝酸 : 取 50mL 硝酸 慢 慢 加 入 50mL 水 中 。 
硝酸 (0.5mol/L): 取 3.2mL 硝酸 加 入 50mL 水 中 ,稀释 











L。 
硝酸 (lmol/L): 取 6.4mL 硝酸 加 入 50mL 水 中 ,稀释 
L。 


(9 +1) 硝酸 -高 氯 酸 混合 酸 : 取 9 份 硝酸 与 1 份 高 毛 酸 混合 。 
磷酸 二 氧 铵 溶液 (20g/L) : 称 取 2. 0g 磷酸 二 氧 饼 ， 用 水 溶解 

















稀释 至 100mL。 


10) 
99. 99% 





铅 标准 储备 液 : 准确 称 取 1.000g 金属 铅 (质量 分 数 为 
) ， 分 数 次 加 少量 (Hl1) 硝酸 ， 加 热 溶解 ， 总 量 不 超过 37mL， 








移入 1000mL 容量 瓶 ， 加 水 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 每 毫升 含 1. 0mg 铅 。 


11) 





铅 标准 使 用 液 : 每 次 吸取 铅 标准 储备 液 1.0mL， 置 于 100mL 









































容量 瓶 中 ， 加 0.5molXL 的 硝酸 至 刻度 ， 梯 度 稀释 成 每 毫升 含 10. 0ng、 





20. 0ng、 





40. 0ng、60. 0ng、80. 0ng 铅 的 标准 使 用 液 。 





(3) 仪器 ”原子 吸收 光谱 仪 〈 附 石墨 炉 及 铅 空心 阴极 灯 ) 、 马 弗 


炉 、 天 3 


FE 〈 感 量 为 lmg) 、 人 恒温 干燥 箱 、 瓷 卉 塌 、 压 力 消 解 器 、 压 力 消 








解 铅 或 压力 溶 弹 、 可 调式 电热 板 、 可 调式 电炉 。 
(4) 分 析 步 又 





1) 
料 瓶 中 ， 





试 样 预 处 理 ; 粮食 、 豆 类 去 杂 物 后 磨 碎 ， 过 20 目 第 ， 储 于 塑 
保存 备用 ; 蔬菜 、 水 果 、 鱼 类 、 肉 类 及 蛋 类 等 水 分 含量 高 的 

















鲜 样 ， 











2) 


用 食品 加 工 机 或 匀 浆 机 打 成 色 浆 ， 储 于 塑料 瓶 中 ,保存 备用 。 


试 样 消解 (可 根据 实验 室 条 件 选择 任 一 种 方法 进行 消解 ) 


@ 干 法 灰 化 : 称 取 1 ~5g (精确 到 0. 001g， 根 据 铅 含量 而 定 ) 试 
样 置 于 瓷 寺 塌 中 ， 先 用 小 火 在 可 调式 电热 板 上 炭化 至 无 烟 ， 再 移 人 马 





















































弗 炉 ， 








于 500% +25C 灰 化 6 ~8h， 冷却。 若 个 别 试 样 灰 化 不 彻底 ， 则 
加 lmL 混合 酸 在 可 调式 电炉 上 用 小 火 加 热 ， 反 复 多 次 直到 灰 化 完全 ， 


























放 冷 Le] 
过 滤 入 





] 硝 酸 (0. Smol[L) 将 灰分 溶解 ， 用 滴 管 将 试 样 消化 液 洗 入 或 
( 视 消 化 后 试 样 的 盐分 而 定 ) 10 ~25mL 容量 瓶 中 ， 然 后 用 水 
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少量 多 次 洗涤 瓷 寺 雹 ， 将 洗 液 合并 于 容量 瓶 中 并 定 容 至 刻度 ， 混 匀 备 
用 。 同 时 做 试剂 空白 试验 。 

@ 过 硫酸 饼 灰 化 法 : 称 取 1 ~5g (精确 到 0. 001g) 试 样 置 于 瓷 卉 
塌 中， 加 2 ~4mL 硝酸 〈 优 级 纯 ) 浸泡 1h 以 上 ， 先 用 小 火炭 化 ， 冷 却 
后 加 2. 00 ~3. 00g 过 硫酸 馆 羡 于 上 面 ， 继 续 炭 化 至 不 冒 烟 ， 转 入 马 弗 
炉 ， 于 500% + 上 25% 恒温 2h， 再 升 至 800% ,保持 20min, 冷却 ， 加 
2 ~3mL 硝酸 (1mol/L) ， 用 滴 管 将 试 样 消化 液 洗 人 或 过 滤 入 〈 视 消化 
后 试 样 的 盐分 而 定 ) 10 ~25mL 容量 瓶 中 ， 用 水 少量 多 次 洗涤 瓷 寺 塌 ， 
将 洗 液 合并 于 容量 瓶 中 并 定 容 至 刻度 ， 混 匀 备 用 。 同 时 做 试剂 空白 

@ 湿式 消解 法 : 称 取 试 样 1 ~ 5g (精确 到 0.001g) 置 于 锥 形 瓶 
中 ， 放 数 粒 玻璃 珠 ， 加 10mL (9 +1) 硝酸 -高 氧 酸 混合 酸 ， 加 盖 浸 泡 
过 夜 。 插 一 小 漏斗 于 锥 形 瓶 口 ， 然 后 置 于 电炉 上 消解 ， 若 变 棕 黑色 ， 
则 再 加 (9 +1) 硝酸 -高 氧 酸 混 合 酸 ， 直 至 冒 白 烟 ， 消 化 液 呈 无 色 透 明 
或 略 带 黄 色 ， 放 冷 ， 用 滴 管 将 试 样 消化 液 洗 人 或 过 滤 和 人 〈 视 消化 后 试 
样 的 盐分 而 定 ) 10 ~25mL 容量 瓶 中 ,用 水 少量 多 次 洗涤 锥 形 瓶 ， 将 
洗 液 合并 于 容量 瓶 中 并 定 容 至 刻度 ， 混 匀 备 用 。 同 时 做 试剂 空白 试验 。 

3) 测定 

人 仪器 参考 条 件 : 波长 为 283. 3nm; 狭 颖 宽度 为 0.2 ~1.0nm; 灯 
电流 为 5~7mA; 干燥 温度 为 120% ， 时 间 为 20s; 灰 化 温度 为 450%C ， 
持续 时 间 为 15 ~ 20s; 原子 化 温度 为 1700 ~ 2300% ， 持 续 时 间 为 4~ 
5s; 背景 校正 为 气 灯 或 塞 曼 效应 。 

@ 标准 曲线 的 绘制 : 分 别 吸取 铬 标准 使 用 液 10. 0ng/mL、20. 0ng/ 
mL、40. 0ng/mL、60. 0ng/mL、80. 0ng/mL 各 10kL， 注 和 石墨 炉 ， 测 
吸光 值 。 以 铅 标准 溶液 质量 浓度 为 横 坐 标 ， 吸 光 值 为 纵 坐 标 绘制 标准 
曲线 ， 得 到 一 元 线性 回归 方程 。 

@) 试 样 的 测定 : 分 别 吸取 样 液 和 试剂 空白 液 各 10kL， 注 人 石墨 
炉 ， 测 定 吸光 度 ， 代 入 一 元 线性 回归 方程 求 得 样 液 中 铅 含量 。 

(5) 结果 计算 ” 试 样 中 铅 含量 的 计算 公式 为 
(ci -co) xVx1000 

m x 1000 x 1000 
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式 中 一 一 试 柱 











试剂 空白 液 中 铬 的 含 
一 

















中 铬 的 含量 (mg/kg 或 mg/L); 
ss 


ng/ mL); 
mL); 


\ 样 质量 或 体积 (g 或 mL)。 


结果 以 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 算术 平均 值 表 








示 ， 保 留 两 位 有 效 数 字 。 
(6) 精密 度 





重复 试验 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算 


术 平 均值 的 20% 。 
(7) 试验 说 明 





1) 石墨 炉 原 子 吸收 光 谱 法 测定 食品 中 铬 含量 的 检 出 限 为 


0. 005mg/ kg。 


2) 在 采样 和 制备 过 程 中 ， 应 注意 不 使 样品 污染 。 
3) 样品 的 消解 还 可 采用 压力 消解 镀 消 解 
































法 : 称 取 1 ~ 2g 试 样 





(精确 到 0.001g, 干 样 、 含 脂肪 高 的 试 样 小 于 lg， 鲜 样 小 于 2g， 或 按 
压力 消解 缸 使 用 说 明 书 称 取 试 样 ) 置 于 聚 四 所 乙烯 内 铅 ， 加 2 ~4mL 
硝酸 ( 优 级 纯 ) 浸泡 过 夜 ， 再 加 30% 过 氧化 气 2 ~ 3mL (总 量 不 能 

































































度 ， 混 匀 备 用 。 同 时 做 试剂 空白 试验 。 
4) 试验 用 水 应 符合 《分 析 实 验 室 用 水 规格 和 试验 方法 》 (CBAT 





























6682 一 2008) 二 级 水 的 要 求 。 














5) 试验 试剂 应 使 用 优 级 纯 。 如 果 没 有 符合 








可 采用 化 学 法 进行 提纯 ， 但 是 在 提纯 
污 的 可 能 性 ， 同 时 试验 选用 的 试剂 
(在 试验 中 ， 如 果 在 仪器 灵敏 度 范围 

















过 钢 容 积 的 1/3) ， 盖 好 内 盖 ， 旋 紧 不 锈 钢 外 套 ， 放 和 恒温 干燥 箱 ， 于 
gt et ee 
tp i ed 
中 ， 用 水 少量 多 次 洗涤 消解 负 ， 将 洗 液 合并 于 容量 瓶 中 并 定 容 至 刻 


然 冷 却 至 室温 ， 用 滴 管 将 














纯度 要 求 的 试剂 ， 则 








内 检测 不 出 全 








就 可 认为 所 选用 的 试剂 不 沾 污 待 测 元 素 ) 。 
6) 试验 所 用 的 玻璃 仪器 要 用 酸 浸泡 ， 其 他 设备 也 要 尽 可 能 洁净 。 





过 程 中 ， 要 注意 避免 溶剂 二 次 沾 
， 还 应 以 不 沾 污 待 测 元 素 为 基准 








等 测 元 素 的 吸收 信和 号 
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玻璃 仪器 如 急用 ， 可 用 体积 分 数 为 10% ~20% 的 硝酸 者 沸 1h， 然 后 用 


自来水 冲 净 ， 再 用 去 离子 水 冲 净 。 





























这 里 需要 注意 的 是 ， 温 泡 带 材 的 硝 




















酸 溶液 不 能 长 期 反复 使 用 ， 因 长 











期 使 用 会 使 洲 液 中 铅 等 杂质 含量 增 








大 ， 反 而 造成 污染 。 





7) 湿 法 消解 使 用 的 试剂 〈 如 硝酸 、 高 氧 酸 ) 都 具有 腐蚀 性 ， 比 
较 和 危险 ， 且 在 试验 过 程 中 会 产生 大 量 酸 雾 和 烟 。 因 此 ， 消 解 要 在 通风 








橱 内 进行 。 








8) 在 湿 法 消解 过 程 中 ， 应 低温 缓慢 加 热 ， 以 防 温度 过 高 ， 瞬 间 
产生 大 量 泡沫 而 导致 样 液 溢 出 ， 影 响 结果 的 准确 性 。 如 果 消 解 液 变 标 
































黑色 ， 则 应 冷却 后 加 入 硝酸 继续 消解 ， 直 至 消化 液 澄 清 透 明 或 略 带 黄 








色 为 止 。 

















9) 特别 需要 注意 的 是 ， 用 高 氧 酸 消 解 样品 时 ， 应 严格 遵守 操作 
规程 ， 并 且 要 保证 温度 达到 200% 时 只 有 少量 的 有 机 成 分 存在 ， 否 则 ， 





高 毛 酸 的 氧化 电位 在 此 温度 下 会 





迅速 升 高， 并 会 导致 剧烈 的 爆炸 。 因 





此 ， 建 议 在 消解 前 加 入 硝酸 与 高 氧 酸 的 混合 液 浸泡 一 夜 ， 使 样品 中 有 
机 成 分 先 部 分 氧化 ， 或 者 先 加 入 硝酸 ， 破 坏 容 易 氧 化 的 物质 ， 再 加 入 





硝酸 或 高 氧 酸 。 





10) 消解 液 不 能 蒸 干 ， 以 防 测定 元 素 损失 。 





11) 由 于 酸度 太 大 对 石墨 炉 法 测定 元 素 影响 很 大 ， 特 别 是 对 石墨 




















管 的 损害 非常 大 ， 因 此 消解 液 中 酸 的 浓度 不 能 太 高 。 在 消化 液 澄清 透 
明 后， 一 般 需 要 加 水 深 解 盐 类 ， 同 时 赶 酸 。 赶 酸 时 要 控制 温度 ， 以 防 








因 温度 过 高 而 导致 液体 飞溅 ， 造 成 元 素 损失 ， 使 试验 结果 偏 低 。 
12) 调整 仪器 到 最 佳 状态 ， 特 别 是 进 样 的 合适 深度 和 左右 位 置 。 

















进 样 一 定 要 准确 并 且 稳定 ， 它 决定 着 标准 曲线 的 线性 和 试验 的 重 现 性 。 











13) 根据 仪器 的 灵敏 度 和 样品 中 铅 元 素 的 大 概 含 量 合理 选择 标准 
出 线 范 围 ， 使 样品 的 测定 值 落 在 曲线 范围 内 。 需 要 注意 的 是 绘制 标准 
曲线 所 用 溶液 的 酸度 要 与 样品 空白 和 样品 的 酸度 一 致 。 
14) 对 于 组 成 复杂 的 样品 ， 特 别 是 氧化 钠 含 量 很 高 时 ， 使 用 石墨 
炉 原 子 吸 收 光谱 法 直接 测定 铬 含量 ， 背 景 吸 收 严重 ， 会 因原 子 化 时 非 










































































原子 吸收 信号 极 强 而 难以 得 到 铬 上 
此 ， 需 要 选择 合适 的 基体 改进 剂 。 








的 吸收 信号 ， 从 而 影响 测定 结果 。 因 
通常 ， 在 测定 食品 中 铬 元 素 的 含量 
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时 ， 常 用 的 基体 改进 剂 有 磷酸 二 氢 饺 、 硝 酸 铂 、 磷 酸 镁 及 硝酸 包 等 
(必须 为 优 级 纯 ) ， 一 般 加 入 量 与 试 样 相同 。 同 样 ， 绘 制 铅 标准 曲线 时 








也 要 加 入 与 试 样 测定 时 等 量 的 基体 改进 剂 














磷酸 二 氧 铵 溶液 。 

















15) 高 盐 样 品 中 溶 人 足 量 易 挥发 的 NH, NO,， 将 NaCl (1465% 蒸 
发 ) 分 别 转 变 成 NH Cl (340% 蒸发 ) 和 NaNO，(500% 蒸发 ) 。 由 于 
硝酸 匀 、 氧 化 铵 和 硝酸 钠 在 石墨 炉 中 的 挥发 温度 都 低 于 $00% ， 这 就 
克服 了 NaCl 对 痕 量 重金 属 元 素 测定 的 和 干扰。 在 试验 过 程 中 ， 灰 化 阶段 















































始 可 以 看 到 从 石墨 管 进 样 孔 喷 出 大 量 样品 烟雾 ， 说 明 毛 化 铵 和 确 
酸 钠 被 挥发 。 














这 样 ， 氧 化 钠 在 灰 化 阶段 就 可 以 消除 ， 从 而 避免 了 氧化 


























钠 对 测定 的 干扰 。 即 使 存在 极 小 的 残留 基体 ， 用 和 气 灯 背景 校正 也 可 以 


很 容易 使 信号 








全 部 得 到 补偿 。 





2. 火焰 原子 吸收 光谱 法 
(1) 原理 ” 试 样 经 处 理 后 ， 铅 离子 在 一 定 pH 值 条 件 下 与 二 乙 基 
二 硫 代 氨基 甲酸 钠 (DDTC) 形成 配 位 化 合 物 ,， 经 4- 甲 基 -2- 戌 酮 











茶 取 分 离 ， 导 入 原子 吸收 光谱 仪 中 ， 火 焰 原 子 化 后 ， 吸 收 283. 3nm 共 


振 线 ， 其 吸收 量 与 铅 含量 成 正比 ， 与 标准 系列 比较 定量 。 


(2) 试 章 
1) 混合 








和 
酸 : (9 +1) 硝酸 -高 毛 酸 。 


2) 硫酸 镁 溶液 (300g/L): 称 取 30g 硫酸 锭 [ (NH, ) ,SO4 ] ， 用 


水 溶解 并 稀释 至 100mL。 


3) 柠 样 酸 饼 溶 液 (250g/L) : 称 取 25g 柠 样 酸 饼 ， 用 水 溶解 并 稀 


释 至 100mL。 
4) 省 百 里 酚 蓝 水 溶液 (1g/L)。 








5) 二 乙 基 二 硫 代 氨基 甲酸 钠 溶 液 (50g/L) : 称 取 $g 二 乙 基 二 硫 
代 和 氨基 甲酸 钠 ， 用 水 溶解 并 加 水 至 100mL。 





6) (11 








:1) 氨水 。 














7) 4-! 
8) 铅 标 


基 -2- 戊 酮 (MIBK )。 





准 储备 液 (1. 0mg/ mL) 。 


9) 铬 标准 使 用 液 (10mg/mL) : 精确 吸取 铬 标准 储备 液 (1. 0mg/ 


L) ， 逐 级 稀 
10) (1 





释 至 10pg/ mL。 
+11) 盐酸 溶液 取 10mL 盐酸 加 入 110mL 水 中 ， 混 匀 。 
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11) (1+10) 磷酸 溶液 : 取 10mL 磷酸 加 入 100mL 水 中 ， 混 匀 。 

(3) 仪器 ”原子 吸收 光谱 仪 火焰 原子 化 器 、 马 弗 炉 、 天 平 ( 感 量 
为 Img) 、 恒 温 干 燥 箱 、 瓷 南 吉 、 压 力 消解 器 、 压 力 消解 负 或 压力 溶 
弹 、 可 调式 电热 板 、 可 调式 电炉 。 

(4) 试 样 的 处 理 

1) 饮品 及 酒 类 : 取 均 匀 试 样 10 ~20g (精确 到 0.01g) 置 于 烧杯 
中 〈 酒 类 应 先 在 水 浴 上 莹 去 酒精 ) ， 于 电热 板 上 先 蒸发 至 一 定 体 积 ， 
再 加 入 混合 酸 消化 完全 ， 然 后 转移 、 定 容 于 50mL 容量 瓶 中 。 

2) 包装 材料 浸泡 液 可 直接 吸取 测定 。 

3) 谷类 : 去 除 其 中 杂 物 及 尘土 ， 必 要 时 除去 外 壳 ， 碾 碎 ， 过 30 
目 得 ， 混 义 。 称 取 5 ~ 10g 试 样 (精确 到 0.01g) ， 置 于 50mL 瓷 卉 塌 
中 ， 用 小 火炭 化 ， 然 后 移入 马 弗 炉 中 ,在 500%C 以 下 灰 化 16h 后 ， 取 
出 卉 塌 ， 放 冷 后 再 加 少量 混合 酸 ， 用 小 火 加 热 ， 不 使 其 干 泗 ， 必 要 时 
再 加 少许 混合 酸 ， 如 此 反复 处 理 ， 直 至 残 酒 中 无 炭 粒 。 待 寺 塌 稍 冷 ， 
加 10mL (1+1) 盐酸 ， 洲 解 残渣 并 移 人 50mL 容量 瓶 中 ， 再 用 水 反复 
洗涤 寺 塌 ， 将 洗 液 并 人 容量 瓶 中 ， 并 稀释 至 刻度 ， 混 匀 备 用 。 

取 与 试 样 相同 量 的 混合 酸 和 (1+1) 盐酸 ， 按 同一 操作 方法 做 试 
剂 空白 试验 。 

4) 蔬菜 、 瓜 果 及 豆 类 : 取 可 食 部 分 洗 净 晾 干 ， 充 分 切 碎 混 勾 ， 
从 中 称 取 10 ~20g (精确 到 0.01g) 置 于 瓷 卉 坝 中 ,加 lmL (1 +10) 
磷酸 溶液 ， 用 小 火炭 化 ， 以 下 按 3) 中 自 “ 然 后 移入 马 弗 炉 中 ”起 
操作 。 

5) 禽 、 蛋 、 水 产 及 乳 制品 ， 取 可 食 部 分 充分 混 匀 ， 从 中 称 取 5 ~ 
10g (精确 到 0.01g) 置 于 资 寺 塌 中 ， 用 小 火炭 化 ， 以 下 按 3) 中 自 
“然后 移入 马 弗 炉 中 ”起 操作 。 

乳 类 经 混 匀 后 ， 量 取 50. 0mL， 置 于 瓷 寺 塌 中 , 加 (1+10) 磷 
酸 ， 在 水 浴 上 燕 干 ， 再 加 小 火炭 化 ， 以 下 按 3) 中 自 “ 然 后 移 人 马 弗 
炉 中 ”起 操作 。 

(5) 蔡 取 分 离 ” 视 试 样 情 况 ， 吸 取 25.0 ~ 50. 0mL 上 述 制备 的 样 
液 及 试剂 空白 液 ， 分 别 置 于 125mL 分 液 漏 斗 中 ， 补 加 水 至 60mL， 加 
2mL 柠 榜 酸 铵 溶液 和 省 百 里 酚 蓝 水 溶液 3 ~5 滴 ， 用 氨水 调 pH 值 至 溶 
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液 由 黄 变 蓝 ， 加 硫酸 锭 溶液 10.0mL 和 DDTC 溶液 10mL， 摇 匀 ， 放 置 
5min 左右 ， 加 入 10. 0mLmIBK， 剧 烈 振 摇 提 取 lmin， 静 置 分 层 后 ， 弃 
去 水 层 ， 将 MIBK 层 放 入 10mL 带 塞 刻 度 管 中 ， 备 用 。 分 别 吸取 铅 标准 
使 用 液 0.00mL 、0. 25mL、0. 50mL、1.00mL、1. 50mL、2. 00mL (相当 
于 0.0kg、2.5ng、5.0hg、10.0kg、15.0ug、20.0kg 铅 ) 置 于 125mL 
分 液 漏斗 中 ， 用 与 试 样 相 同 的 方法 萃取 。 

(6) 测定 

1) 温 泡 液 可 经 茜 取 直接 进 样 测定 。 

2) 茜 取 液 进 样 ， 可 适当 减 小 乙 类 气 的 流量 。 

3) 仪器 参考 条 件 : 空心 阴极 灯 电 流 为 8mA; 共振 线 波 长 为 
283. 3nm; 狭 颖 宽度 为 0.4nm; 空气 流量 为 8L/min; 燃烧 器 高 度 
为 6mm。 

(7) 结果 计算 ” 试 样 中 铅 的 含量 按 式 (7-4-3) 进行 计算 。 

(ci -co) xV, x1000 
m x V/V, x 1000 

式 中 X 一 一 试 样 中 铅 的 含量 (mg/kg 或 mg/L); 
测定 用 试 样 中 铅 的 含量 (pg/mL) ; 
试剂 空白 液 中 铬 的 含量 (pg/mL); 

mm 一 一 试 样 质量 或 体积 (g 或 mL) ; 

VW 一 一 试 样 禁 取 液 的 体积 (mL); 

及 一 一 试 样 处 理 液 的 总 体积 ( mL); 

太一 一 测定 用 试 样 处 理 液 的 总 体积 (mL) 。 

结果 以 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 算术 平均 值 表 
示 , 保留 两 位 有 效 数字 。 在 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 
绝对 差 值 不 得 超过 算术 平均 值 的 20% 。 

三 、 食 品 中 钉 的 测定 

钙 是 人 体内 最 丰富 最 活跃 的 元 素 之 一 ， 在 人 体内 发 挥 着 极其 重要 
的 作用 。 其 直接 的 作用 是 能 维持 调节 机 体内 许多 生理 生化 过 程 ， 调 节 
递 质 释放 ， 增 加 内 分 泌 腺 的 分 刻 ， 维 持 细胞 膜 的 完整 性 和 通 透 性 ， 促 
进 细胞 的 再 生 ， 增 加 机 体 抵 抗力 。 其 间接 的 作用 比较 具体 且 繁 多 ， 如 
可 以 使 骨骼 粗壮 ， 使 肌肉 发 达 , 使 人 精神 饱满 ， 维 持 体 内 酸 碱 适中 、 

























































































(7-4-3) 











Cl 





































































































418 . 简明 食品 检验 工 手 册 





水 和 电解 质 平衡 等 。 钙 还 可 以 消除 炎症 、 净 化 血液 、 强 力 解毒 、 健 美 
皮肤 并 能 抑制 有 害 病菌 的 入侵 等 。 钙 缺乏 主要 影响 骨骼 的 发 育 和 结 
构 。 人 体 严 重 缺 钙 时 ， 成 长 缓慢 ， 食 物 消化 量 降低 ， 基 本 代谢 率 变 高 ， 
活性 及 敏感 性 降低 ， 出 现 骨 质 多 孔 症 或 低 钙 僻 偿 症 ,不 正常 的 姿态 与 
步调 , 易于 内 出 血 ， 尿 量 大 增 和 寿命 较 短 。 临 床 症状 表现 为 婴 幼 儿 的 
亿 ! 偿 病 和 成 年 人 的 骨 质 软化 症 及 骨 质 玖 松 症 。 人 体 的 健康 与 钙 有 不 可 
分 割 的 关系 。 人 类 主要 通过 食物 链 摄取 钙 。 因 此 ， 食 品 中 钙 的 测定 也 
引起 人 们 的 广泛 关注 。 

钙 的 测定 方法 较 多 , 《食品 中 钉 的 测定 》 (GBZT 5009. 92 一 2003 ) 
中 列 出 了 原子 吸收 光谱 法 和 滴定 法 (EDTA 法 ) 两 种 方法 ， 这 里 重点 
介绍 原子 吸收 光谱 法 。 

1. 原理 

试 样 经 湿 消 化 后 ， 导 和 原子 吸收 分 光 光 度 计 中 ， 经 火焰 原子 化 
后 ,吸收 422.7nm 的 共振 线 ， 其 吸收 量 与 含量 成 正比 ， 与 标准 系列 比 
较 定 量 。 

2. 试剂 与 仪器 

(1) 试剂 

1) 常用 试剂 盐酸、 硝酸 、 高 握 酸 。 

2) 混合 酸 消 化 液 : (4 +1) 硝酸 -高 氧 酸 。 

3) 0.$mol 拭 硝酸 溶液 : 量 取 32mL 硝酸 ， 加 去 离子 水 并 稀释 
至 1000mL。 

4) 20g/L 氧化 铀 溶液 : 称 取 23. 45g 氧化 钢 (纯度 大 于 99. 99% ) ， 
先 用 少量 水 湿润 ， 再 加 75mL 盐酸 于 1000mL 容量 瓶 中 ， 加 去 离子 水 稀 
释 至 刻度 。 

5) 钙 标 准 储备 溶液 : 准确 称 取 1.248 6g 碳酸 钙 (纯度 大 于 
99.99% ) ， 加 50mL 去 离子 水 ， 加 盐酸 溶解 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 
加 20g/L 氧化 镁 溶液 稀释 至 刻度 ， 储 存 于 聚 乙 烯 瓶 内 于 4C 保 存 。 此 
溶液 每 毫升 相当 于 500kg 钙 。 
6) 钙 标 准 使 用 液 : 钙 标 准 使 用 液 的 配制 见 表 7-4-1。 钉 标准 使 用 
液 配制 后 ， 储 存 于 聚 乙烯 瓶 内 于 4%C 保存 。 
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表 7-4-1 钙 标 准 使 用 液 的 配制 





标准 储备 溶液 | 吸取 标准 稀释 体积 | 标准 使 用 液 





元 素 | 的 质量 浓度 | 储备 溶液 (容量 瓶 ) 的 质量 浓度 | 稀释 溶液 
/( Kg/ mL) 的 量 /mL /mL /(Mg/ mL) 
20g/L 
钙 500 5.0 100 25 氧化 钢 深 液 





(2) 仪器 ”所 用 玻璃 仪器 均 以 硫酸 - 重 铬 酸 钾 洗 液 


浸泡 数 小 时 ， 














再 用 洗衣 粉 充分 洗刷 ， 然 后 用 水 反复 冲洗 ， 最 后 用 去 离子 水 冲洗 晒 干 


























或 烘 干 ， 方 可 使 用 。 本 试验 所 用 仪器 有 实验 室 常用 设备 和 原子 吸收 分 


光 光 度 计 。 
3. 试 样 的 处 理 


(1) 试 样 的 制备 ”在 微量 元 素 分 析 所 用 试 样 的 制备 过 程 中 应 特 











别 注意 防止 各 种 污染 。 所 用 设备 如 电 磨 、 绞 肉 机 、 勺 当 
等 必须 是 不 锈 钢 制品 。 所 用 容 天 必须 为 玻璃 或 聚 乙烯 肖 




















所 用 试 样 不 得 用 石 磨 研 碎 。 鲜 样 〈 如 蔬菜 、 水 果 、 鲜 









































衣 右 、 打 碎 机 
I 品 。 测 定 钙 
鱼 、 鲜 肉 等 ) 


先 用 自来水 冲洗 干净 ， 青 用 去 离子 水 充分 洗 净 。 干 粉 类 试 样 (如 面 











粉 、 奶 粉 等 ) 取样 后 立即 装 容 器 密封 保存 ， 防 止 空气 
分 污染 。 
(2) 试 样 消化 ”精确 称 取 均匀 干 试 样 0.5 ~ 1.5g 
































中 的 灰 全 和 水 


( 湿 样 2.0 ~ 


4.0g， 饮 料 等 液体 试 样 5. 0 ~ 10. 0g) 置 于 250mL 高 型 烧杯 中 ， 加 混合 
酸 消化 液 20 ~ 30mL， 上 羡 表 面皮 ， 然 后 置 于 电热 板 或 沙 浴 上 加 热 消 
化 。 敬 未 消化 好 而 酸 液 过 少 ， 则 再 补 加 几 上 毫升 混合 酸 消化 液 ， 继 续 加 
热 消 化 ， 直 至 无 色 透 明 为 止 。 加 几 毫 升水 ， 加 热 以 除去 多 余 的 硝酸 。 
待 烧杯 中 液体 接近 2 ~3mL 时 ， 取 下 冷却 ， 用 20g/L 氧化 镁 溶液 洗 并 
























































转移 于 10mL 刻度 试管 中 ， 定 容 至 刻度 。 








取 与 消化 试 样 相同 量 的 混合 酸 消化 液 ， 按 上 述 操作 做 试剂 空白 试 





验 测定 。 
4. 测定 





将 钙 标 准 使 用 液 分 别 配 制 不 同 浓度 系列 的 标准 稀释 液 ， 





测定 操作 参数 见 表 7-4-3。 


见 表 7-4-2。 
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表 7-4-2 不 同 浓度 系列 标准 稀释 液 的 配制 方法 





























使 用 液 的 | 吸取 使 用 稀释 体积 标准 系列 溶液 
元 素 质量 浓度 液 的 量 2 ”| 的 质量 浓度 | 稀释 溶液 
/( Kg/ mL) /mL /( Mg/ mL) 
1 0.5 
加 1 
20g/L 氧 化 
钙 25 3 50 1.5 铜 深 液 
4 多 
6 3 

















表 7-4-3 测定 操作 参数 








可 es 十 标准 系列 溶液 的 质量 

元 素 “波长 /nm | 光源 火焰 浓度 范围 /( g/ml) 稀释 溶液 
- 见 光 | 空气 - 乙 ) 20g/L 氧 化 
钙 422.7 | 可 见 光 | 空气 - 乙 快 0.5~3.0 钢 深 流 





其 他 试验 条 件 : 仪器 狭 缝 、 空 气 及 乙 燃 的 流量 、 灯 头 高 度 、 元 素 
灯 电 流 等 均 按 仪 器 说 明 调 至 最 佳 状 态 

将 消化 好 的 样 液 、 试 剂 空 白 液 和 钙 元 素 的 标准 系列 深 液 分 别 导 人 
火焰 进行 测定 。 

5. 结果 计算 














(cl -co) xVxfx100 

m x 1000 
式 中 XxX 一 一 试 样 中 钉 元 素 的 含量 (mg/100g); 
测定 用 样 液 中 钙 元 素 的 量 (pg/m L); 

试剂 空白 液 中 钙 元 素 的 量 (gmL) ; 
一 一 试 样 定 容 体积 (mL) ; 
稀释 倍数 ; 

m 一 一 试 样 质量 里 (g) o 

计算 结果 保留 至 小 数 点 后 第 二 位 。 在 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独 

立 测 定 结果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算术 平均 值 的 10% 。 


X= 





(7-4-4) 
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四 、 食 品 中 铁 、 镁 、 锰 的 测定 
铁 、 镁 、 锰 是 人 体 必需 的 微量 元 素 ， 在 人 体内 能 起 到 重要 的 生理 











作用 。 铁 在 人 体内 主要 是 参与 氧 的 转运 、 交 换 和 组 织 呼吸 过 程 ， 每 日 
人 体 对 铁 的 需要 量 为 10 ~ 18mg， 如 果 供 给 不 足 ， 则 可 对 人 体 产 生 不 同 
程度 的 影响 ， 一 般 表 现 为 缺 铁 性 或 营养 性 贫血 。 镁 是 人 身体 内 300 多 
种 酶 的 重要 组 成 部 分 。 镁 帮助 维持 神经 和 肌肉 活动 ， 是 人 体 骨 骼 的 另 
一 组 成 成 分 。 镁 参与 身体 所 需 能 量 的 活动 ， 防 止 钙 沉 淀 在 组 织 和 血管 
































， 防 止 产 生 皮 结石 、 胆 结石 。 锰 是 人 体内 多 种 酶 的 成 分 ， 与 人 体 健 


康 的 关系 十 分 密切 ， 因 此 有 人 将 锰 称 为 益 寿 元 素 。 近 年 来 的 研究 表 
明 ， 人 体内 的 超 氧 化 物 歧化 酶 (SOD) 具有 抗 衰老 作用 ， 而 此 酶 内 就 
含有 锰 。 造 成 人 体内 锰 缺 乏 的 主要 原因 是 从 膳食 中 摄 人 的 锰 不 足 。 因 


此 ,食品 中 铁 、 镁 、 鳃 的 测定 具有 重要 的 意义 。 


镁 、 镭 的 测定 》(GB/AT 5009. 90 一 2003)， 方 法 为 原子 吸收 光谱 法 。 
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食品 中 铁 、 镁 、 锰 的 测定 现行 有 效 的 国家 标准 为 《食品 中 铁 、 











1. 原理 
试 样 经 湿 消 化 后 ， 导 入 原子 吸收 分 光 光 度 计 中 ， 经 火焰 原子 化 





后 ， 铁 、 镁 、 锰 分 别 吸收 284. 3nm、285. 2nm、279. 5nm 的 共振 线 ， 吸 


收 量 与 它们 的 含量 成 正比 ， 与 标准 系列 比较 定量 


至 


( 细 
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2. 试剂 与 仪器 

(1) 试剂 

1) 常用 试剂 : 盐酸 、 硝 酸 、 高 握 酸 。 

2) 混合 酸 消化 液 : (4 +1) 硝酸 -高 氧 酸 。 

3) 0. SmoljL 硝酸 溶液 : 量 取 32mL 硝酸 ， 加 去 离子 水 并 稀释 
1000mL。 

4) 铁 、 镁 、 锰 标准 浴 液 : 精确 称 取 金属 铁 、 金 属 镁 、 金 属 镭 
E 度 大 于 99. 99% ) 各 1.0000g， 或 含 1. 0000g 纯 金属 相对 应 的 氧化 












































物 ， 分别 加 硝酸 溶解 并 移入 三 只 1000mL 容量 瓶 中 ， 加 0. SmolL 硝酸 
溶液 并 稀释 至 刻度 ， 储 存 于 聚 乙 烯 瓶 内 ， 于 4% 保存 。 此 三 种 洲 液 每 
毫升 各 相当 于 lmg 铁 、 镁 、 锰 。 








5) 铁 、 镁 、 锰 标准 使 用 液 的 配制 方法 见 表 7-4-4。 
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表 7-4-:4 铁 、 镁 、 


锰 标 准 使 用 液 的 配制 方法 





























标准 溶液 的 | 吸取 标准 稀释 体积 | 标准 使 用 液 
元 素 质量 浓度 | 溶液 的 量 | (容量 瓶 ) | 的 质量 浓度 | 稀释 溶液 
/( Hg/ mL) /mL /mL /(Mg/ mL) 
铁 1000 10.0 100 100 
0. 5mol/L 
镁 1000 5.0 100 50 硝酸 溶液 
锰 1000 10.0 100 100 
铁 、 镁 、 锰 标准 使 用 液 配制 后 ， 储 存 于 聚 乙 焕 瓶 内 ， 于 4%C 保存 。 
(2) 仪器 所 用 玻璃 仪器 均 以 硫酸 - 重 铬 酸 钾 洗 液 浸泡 数 小 时 ， 


再 用 洗衣 粉 充分 洗刷 ， 然 后 用 水 反复 六 
干 或 烘 干 后 方 可 使 用 。 本 试验 所 用 仪器 为 实验 室 常 用 设备 及 原子 吸收 





分 光 光 度 计 。 


3. 试 样 的 处 理 


(1) 试 样 的 


注意 防止 各 利 











bh 污染 。 所 用 设备 如 








Ph 洗 ， 最 后 用 去 离子 水 冲洗 ， 晒 





别 备 ”在 制备 微量 元 素 分 析 所 用 样品 的 过 程 中 应 特别 











WS 


页 是 不 锈 钢 各 








鲜 湿 样 (如 蔬菜 、 














有 磨 、 绞 肉 机 、 色 浆 器 、 打 碎 机 等 必 


水 果 、 鲜 鱼 、 鲜 肉 等 ) 


上 品 。 所 用 容器 必须 为 玻璃 或 聚 乙烯 制品 。 























容 需 密封 保存 ， 防 止 空气 中 的 灰尘 和 水 分 污染 。 
(2) 试 样 的 消化 ”精确 称 取 均 匀 的 干 样 0.5 ~1.5g( 湿 样 2.0 ~ 
4.0g， 饮 料 等 液体 样品 5.0 ~ 10.0g) ， 置 于 250mL 高 型 烧杯 中 ， 加 混 


合 酸 消化 液 20 ~ 30mL， 上 盖 表 面 
化 好 而 酸 液 过 少 ， 


化 。 若 未 消 












































， 置 于 日 





电热 板 或 电 沙 洽 上 加 热 消 


则 再 补 加 几 毫 升 混合 酸 消化 液 ， 继 续 加 


用 水 冲洗 干净 后 ， 要 用 
去 离子 水 充分 洗 净 。 干 粉 类 样品 ( 如 面粉 、 奶 粉 等 ) 取样 后 应 立即 装 





热 消化 ， 直 至 无 色 透明 为 止 。 加 几 毫 升 去 离子 水 ， 加 热 以 除去 多 余 的 




















硝酸 ， 待 烧杯 中 的 液体 接近 2 ~3mL 时 ， 取 下 冷却 ， 

















转移 于 10mL 刻度 试管 中 ， 加 去 离子 水 定 容 至 刻度 。 


取 与 消化 试 样 相 


测定 。 


4. 测定 


将 铁 、 镁 、 鳃 标准 使 用 液 分 别 配 














同 量 的 混合 酸 消化 液 ， 按 上 述 操作 做 试剂 空 


用 去 离子 水 洗 并 


白 





判 不 同 质量 浓度 系列 的 标准 稀释 
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液 ， 见 表 7-4-5$。 测 定 操作 参数 见 表 7-4-6。 
表 7-4-5 铁 、 镁 、 锰 标准 系列 稀释 液 的 配制 方法 










































































液 的 质量 了 只 
0.5 
1 
铁 100 2 100 
3 
4 
0.5 
1 
0. 5mol/L 
锰 50 2 500 硝酸 溶液 
3 
4 
0.5 
1 
锰 100 2 200 
3 
4 
表 7-4-6 测定 操作 参数 
元 素 | 波长 om | 光源 | 火焰 稀释 溶液 
铁 248.3 0.5~4.0 
镁 285.2 紫外 “| 空气 - 乙 燃 0.05 ~1.0 ee 
锰 279.5 0.25 ~2.0 

















其 他 试验 条 件 : 仪器 狭 颖 、 空 气 及 乙 快 的 流量 、 灯 头 
灯 电 流 等 均 按 仪器 说 明 调 至 最 佳 状态 。 
将 消化 好 的 样 液 、 试 剂 空白 液 和 钙 元 素 的 标准 质量 浓度 系列 分 别 




















导入 火焰 进行 测定 。 











高 度 、 元 素 
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结果 计算 
量 浓度 系列 标准 溶液 与 对 应 的 吸光 度 绘制 标准 曲线 。 
测定 样 液 及 试剂 空白 液 的 吸光 度 ， 由 标准 曲线 查 出 质量 浓度 值 
(e 及 co)， 再 按 式 (7-4-5) 计算 。 
(c—-co) xVxfx100 
m x 1000 
式 中 XX 一 一 试 样 中 各 元 素 的 售 量 (mg/100g); 
el sn ne An 
试剂 空白 液 中 元 素 的 含量 ( 由 标准 曲线 查 出 ) ( pg/ mL); 
一 一 试 样 定 容 体积 (mL) ; 
入 各 倍数 ; 
试 样 质量 (g)。 

计算 结果 保留 至 小 数 点 第 一 位 。 在 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 
测定 结果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算术 平均 值 的 10% 。 

五 、 食 品 中 锌 的 测定 

锌 是 仅 次 于 铁 的 人 体 需 求 量 较 大 的 微量 元 素 ， 在 核酸 代谢 和 和 蛋白 
质 合成 中 发 挥 重要 作用 。 锐 是 200 多 种 含 锌 酶 的 组 成 成 分 ， 也 是 酶 的 
激活 剂 。 人 体 每 天 需 锌 量 ， 婴 幼儿 为 3 ~5mg，1 ~ 10 岁 儿 童 为 10mg。 
婴 幼 儿 锌 供给 不 足 ， 会 影响 生长 和 智力 发 育 ， 也 影响 味 党 和 免疫 功 
能 。 缺 锌 是 厌食 的 主要 原因 。 但 人 体 摄 人 过 量 的 锌 则 会 引起 锌 中 毒 。 

有 关 食 品 中 镑 含量 测定 的 标准 为 《食品 中 锌 的 测定 》 (GB/T 
5009. 14 一 2003 ) ,方法 有 原子 吸收 光谱 法 和 二 硫 脉 比 色 法 。 这 里 着 重 
介绍 一 下 原子 吸收 光谱 法 。 

1. 原理 

试 样 经 处 理 后 ， 导 入 原子 吸收 分 光 光 度 计 中 ,原子 化 后 ,吸收 
213. 8nm 的 共振 线 ， 其 吸收 值 与 锌 含量 成 正比 ， 与 标准 系列 比较 定量 

2. 试剂 与 仪器 

(1) 试剂 

1) 4- 甲 基 戊 酮 -2 (MIBK， 又 名 甲 基 

2) (1 +10) 磷酸 。 












































注 三 





(7-4-5) 















































































































































和 





丁 酮 ) 。 


并 
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3) (1 +11) 盐酸 . 


4) 混合 
5) 锌 标 





酸 : (3 +1) 硝酸 -高 氧 酸 。 





量 取 10mL 盐酸 加 到 适量 水 中 ， 再 稀释 至 120mL。 


准 溶液 : 准确 称 取 0. 500g 金属 锌 (质量 分 数 为 99. 99% ) 














溶 于 10mL 盐酸 中 ， 然 后 在 水 浴 上 莹 发 至 近 于 ， 用 少量 水 溶解 后 移 人 


1000mL 容量 瓶 中 。 以 水 稀释 至 刻度 ， 储 于 聚 乙 焕 瓶 中 。 
相当 于 0.5mg 锌 。 


6) 锌 标 


以 盐酸 (0. 1mol/L) 稀释 至 刻度 。 此 浴 液 每 毫升 相当 











此 溶液 每 毫升 


准 使 用 液 : 吸取 10. 0mL 和 镑 标准 溶液 置 于 5$0mL 容量 瓶 中 ， 








(2) 仪器 ”原子 吸收 分 光 光 度 计 。 
3. 试 样 的 处 理 

(1) 谷类 ”去除 其 中 杂 物 及 人 尘土， 必要 时 除去 外 过， 磨 碎 ， 过 40 
称 取 5. 00 ~ 10. 00g 试 样 置 于 50mL 瓷 圭 塌 中 ， 用 小 火炭 
化 ， 然 后 移入 马 弗 炉 中 ， 于 550%C +25% 灰 化 8h 后 ， 取 出 卉 塌 ， 放 淮 
后 再 加 少量 混合 酸 ， 用 小 火 加 热 ， 不 使 其 干 润 ， 必 要 时 再 加 少许 混合 





目 贫 


筷 ， 混 匀 。 




















酸 。 如 此 反复 处 理 ， 直 至 残 河中 无 说 粒 ， 待 寺 塌 稍 冷 ， 
11) 盐酸 溶解 残 酒 并 移 和 人 50mL 容 
涤 霸 雹 ， 将 洗 液 并 入 容量 瓶 中 ， 














于 100.0kg 锌 。 



























































加 10mL (1+ 


量 瓶 中 ， 再 用 (1+11) 盐酸 反复 洗 
并 稀释 至 刻度 ， 混 匀 备 用 。 














取 与 试 样 相同 量 的 混合 酸 和 (1 +11) 盐酸 ， 按 同一 操作 方法 做 
试剂 空白 试验 。 





(2) 蔬菜 、 瓜 果 及 豆 类 ” 取 可 食 部 分 洗 * 























虔 干 ， 充 分 切 碎 或 打 碎 


混 匀 ， 从 中 称 取 10. 00 ~ 20. 00g 置 于 瓷 寺 塌 中 ,加 lmL (1 +10) 磷酸 











浴 液 ， 用 小 火炭 化 ， 以 下 按 (1) 中 自 “ 
(3) 禽 、 

















和 蛋 、 水 产 及 乳 制 品 ” 取 可 食 部 分 充分 混 冬 





“然后 移入 wg 起 操作 。 


， 从 中 称 取 


eg “然后 


移入 马 弗 炉 中 





乳 类 经 






































起 操作 。 





4. 测定 
吸取 0.00mL、0. 10mL、0. 20mL、0. 40mL、0. 80mL 和 镑 标准 使 用 


液 ， 分 别 置 于 50mL 容 








混 匀 后 ， 量 取 50. 0mL， 置 于 瓷 寺 塌 中 , 加 (1+10) 磷 
酸 ， 在 水 浴 上 蒸 干 ， 再 以 小 火炭 化 ， 以 下 按 (1) 中 自 “ 然 后 移 人 马 
弗 炉 中 ”起 操作 。 











量 瓶 中 ， 以 盐酸 (lmolL) 稀释 至 刻度 ， 混 匀 
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(各 容量 瓶 中 每 毫升 分 别 相 当 于 0kg、0.2kg、0.4hg、0.8khg、1.6hg 
锌 ) 。 

将 处 理 后 的 样 液 、 试 剂 空白 液 和 各 容量 瓶 中 的 锌 标准 溶液 分 别 倒 
入 调 至 最 佳 条 件 的 火焰 原子 化 器 进行 测定 。 参 考 测定 条 件 : 灯 电 流 为 
6mA， 波 长 为 213. 8nam， 狭 颖 宽度 为 0.38nm， 空 气流 量 为 10L/min， 
乙 鼎 流量 为 2.3Lmin， 灯 头 高 度 为 3mm， 和 气 灯 背景 校正 。 以 锌 含量 对 
应 吸光 度 ， 绘 制 标准 曲线 或 计算 直线 回归 方程 ， 将 试 样 吸光 度 与 标准 
由 线 比 较 或 带 入 方程 求 出 锌 的 含量 。 

5. 结果 计算 

试 样 中 锌 的 含量 按 式 (7-4-6) 进行 计算 。 
(cl -c) xVx1000 

m x 1000 
式 中 XX 一 一 试 样 中 锌 的 含量 (mg/kg 或 mg/L); 
测定 用 样 液 中 锌 的 含量 (pg/mL); 
试剂 空白 液 中 锌 的 含量 (pg/mL); 
/一 一 试 样 处 理 液 的 总 体积 (mL ) ; 
试 样 的 质量 或 体积 (g 或 mL)。 

计算 结果 保留 两 位 有 效 数 字 。 在 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测 
定 结果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算术 平均 值 的 10% 。 

六 、 食 品 中 锅 的 测定 

食品 中 人 锅 的 主要 来 源 为 工业 污染 以 及 含 锅 农药 和 化 肥 。 锅 及 其 化 
合 物 主要 通过 消化 道 和 呼吸 道 进入 人 体 ， 主 要 蓄积 在 肾脏 和 肝脏 ， 对 
人 体 健康 具有 极 大 的 毒害 作用 。 锅 的 检测 方法 很 多 ， 本 文 仅 就 《食品 
中 人 锅 的 测定 》 (GBAT 5009. 15 一 2003 ) 中 的 石墨 炉 原子 吸收 光谱 法 、 
原子 吸收 光谱 法 进行 介绍 。 

1. 石墨 炉 原子 吸收 光谱 法 

(1) 原理 试 样 经 灰 化 或 酸 消 解 后 ， 注 入 原子 吸收 分 光 光 度 计 的 
石墨 炉 中 ， 电 热 原 子 化 后 吸收 228. 8nm 共振 线 。 在 一 定 浓度 范围 ， 其 
吸收 值 与 锅 含 量 成 正比 ， 与 标准 系列 比较 定量 。 

(2) 试剂 

1) 常用 试剂 : 硝酸 、 硫 酸 、30% 过 氧化 氧 、 高 氧 酸 。 






























































天 二 





(7-4-6) 
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2) (1+1) 硝酸 : 取 50mL 硝酸 ， 慢 慢 加 入 50mL 水 中 。 

3) 硝酸 (0. 5mol/L): 取 3.2nmL 硝酸 ， 加 入 50mL 水 中 ,稀释 
至 100mL。 

4) (1 +1) 盐酸 : 取 50mL 盐酸 ， 慢 慢 加 入 50mL 水 中 。 

5) 磷酸 铵 溶液 (20g/L): 称 取 2.0g 磷酸 饺 ， 以 水 溶解 稀释 
至 100mL。 

6) (4 +1) 硝酸 -高 毛 酸 混合 酸 : 取 4 份 硝酸 与 1 份 高 毛 酸 混合 。 

7) 锅 标 准 储备 液 : 准确 称 取 1.000g 金属 包 (质量 分 数 为 
99.99% ) ， 分 次 加 20mL (1 +1) 盐酸 溶解 ， 再 加 2 滴 硝 酸 ， 移入 
1000mL 容量 瓶 ， 加 水 至 刻度 ， 混 均 。 此 溶液 每 毫升 含 1. 0mg 锅 。 

8) 锅 标 准 使 用 液 : 每 次 吸取 锅 标 准 储备 液 10. 0mL 置 于 100mL 容 
量 瓶 中 ， 加 硝酸 (0.5mol/L) 至 刻度 。 如 此 多 次 稀释 成 每 毫升 含 
100. 0ng 锅 的 标准 使 用 液 。 

(3) 仪器 “所 用 玻璃 仪器 均 需 以 (1 +5) 硝酸 浸泡 过 夜 ， 用 水 反 
复 冲洗 ， 最 后 用 去 离子 水 冲洗 和 干净。 本 试验 所 用 仪器 为 : 原子 吸收 分 
光 光 度 计 〈 附 石墨 炉 及 铅 空心 阴极 灯 ) 、 马 弗 炉 、 人 恒温 干燥 箱 、 瓷 圭 
埋 、 压 力 消 解 器 、 压 力 消 解 镀 或 压力 洲 弹 、 可 调式 电热 板 、 可 调式 
电炉 。 

(4) 试 样 预 处 理 

1) 在 采样 和 制备 过 程 中 ， 应 注意 不 使 试 样 污染 。 

2) 粮食 、 豆 类 去 杂质 后 ， 磨 碎 ， 过 20 目 筛 ， 储 于 塑料 瓶 中 ， 保 
存 备用 。 

3) 蔬菜 、 水 果 、 鱼 类 、 肉 类 及 蛋 类 等 水 分 含量 高 的 鲜 样 用 食品 
加 工 机 或 匀 浆 机 林 成 匀 浆 ， 储 于 塑料 瓶 中 ,保存 备用 。 
(5) 试 样 的 消解 (可 根据 实验 室 条 件 选用 以 下 任何 一 种 方法 进行 
肖 解 ) 

1) 压力 消解 缸 消解 法 : 称 取 1. 00 ~2. 00g 样品 ( 干 样 、 含 脂肪 高 
的 试 样 小 于 1. 00g， 鲜 样 小 于 2. 0g， 或 按压 力 消 解 钠 使 用 说 明 书 称 取 
试 样 ) 置 于 聚 四 气 乙 烯 内 钢 ， 加 硝酸 2 ~4mL 浸泡 过 夜 ， 再 加 质量 分 
数 为 30% 的 过 氧化 所 2~3mL (总 量 不 能 超过 钢 容积 的 1/3)， 盖 好 内 
盖 ， 旋 紧 不 锈 钢 外 套 ， 放 入 恒温 干燥 箱 ， 于 120 ~ 140% 保持 3 ~ 4h。 
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在 箱 内 自然 冷却 至 室温 ， 用 滴 管 将 消化 液 洗 人 或 过 泪 入 〈 视 消化 液 有 
无 沉淀 而 定 ) 10 ~ 25mL 容量 瓶 中 ， 用 水 少量 多 次 洗涤 饶 ， 将 洗 液 合 
并 于 容量 瓶 中 并 定 容 至 刻度 ， 混 匀 备 用 。 同 时 做 试剂 空白 试验 。 


















































2) 干 法 灰 化 : 称 取 1.00 ~5. 00g (根据 锅 含 量 而 定 ) 试 样 置 于 瓷 
卉 塌 中 ， 先 用 小 火 在 可 调式 电炉 上 炭化 至 无 烟 ， 再 移 人 马 弗 炉 于 
500C 灰 化 6 ~ 8h， 冷却 。 若 个 别 试 样 灰 化 不 彻底 ， 则 加 lmL(4 +1) 














硝酸 -高 氧 酸 混合 酸 在 可 调式 电炉 上 用 小 火 加 热 ， 















































反复 多 次 直到 消化 完 























全 ， 放 冷 。 用 硝酸 (0. 5mol/L) 将 灰分 溶解 ， 








j 滴 管 将 试 样 消 化 液 洗 


























入 或 过 滤 入 〈 视 消化 液 有 无 沉淀 而 定 ) 10 ~25mL 容量 瓶 中 ， 用 水 少 











用 。 同 时 做 试剂 空白 试验 。 








量 多 次 洗涤 次 寺 塌 ， 将 洗 液 合并 于 容量 瓶 中 并 定 容 至 刻度 ， 混 义 备 


3) 过 硫酸 铵 灰 化 法 : 称 取 1. 00 ~ 5. 00g 试 样 置 于 次 寺 塌 中 ， 加 
2 ~4mL 硝酸 浸泡 1h 以 上 ， 先 用 小 火炭 化 ,冷却 后 加 2. 00 ~3.00g 过 
硫酸 铵 盖 于 上 面 ， 继 续 炭 化 至 不 冒 烟 ， 转 入 马 弗 炉 中 ,于 5$00% 恒温 
2h， 再 升 至 800% ,保持 20min， 冷却 ， 加 2 ~3mL 硝酸 (1.0mol/L)， 
用 滴 管 将 样品 消化 液 洗 入 或 过 滤 入 ( 视 消 化 液 有 无 沉淀 而 定 ) 10 ~ 
25mL 容量 瓶 中 ， 用 水 少量 多 次 洗涤 瓷 卉 翅 ， 将 洗 液 合并 于 容量 瓶 中 并 




















定 容 至 刻度 ， 混 匀 备 用 。 同 时 做 试剂 空白 试验 。 














4 ) 湿式 消解 法 : 称 取 试 样 1.00 ~ $. 00g 置 于 锥 形 瓶 或 高 脚 烧杯 
中 ， 放 数 粒 玻璃 珠 ， 加 10mL(4 +1) 硝酸 -高 氧 酸 混合 酸 ， 然 后 加 盖 浸 
泡 过 夜 ， 加 一 小 漏斗 后 于 电炉 上 消解 ， 若 变 棕 黑 色 ， 则 再 加 (4+1) 
硝酸 -高 氧 酸 混合 酸 ， 直 至 骨 白 烟 ， 消 化 液 呈 无 色 透 明 或 略 带 黄色 ， 放 
冷 后 用 滴 管 将 试 样 消化 液 洗 人 或 过 滤 入 〈 视 消化 液 有 无 沉 演 而 定 ) 
10 ~25mL 容量 瓶 中 ， 用 水 少量 多 次 洗涤 锥 形 瓶 或 高 脚 伐 杯 ， 将 洗 液 合 
并 于 容量 瓶 中 并 定 容 至 刻度 ， 混 匀 备 用 。 同 时 做 试剂 空白 试验 。 






























































(6) 测定 























1) 仪器 条 件 : 根据 各 自 仪 器 性 能 调 至 最 佳 状态 。 人 参考 条 件 为 ; 








波长 为 228. 8nm; 狭 颖 宽度 为 0.5 ~1.0nm; 灯 








电流 为 8 ~ 10mA; 干燥 





温度 为 120% ， 时 间 为 20s; 灰 化 温度 为 350%C ， 


时 间 为 15 ~20s; 原子 





化 温度 为 1700 ~2300% ， 时 间 为 4~5s; 背景 校正 为 气 灯 或 塞 曼 效 应 。 
2) 标准 曲线 的 绘制 : 吸取 上 面 配制 的 锅 标 准 使 用 液 0mL、 
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1.0mL、2.0mL、3.0mL、5. 0mL、7. 0mL、10. 0mL 置 于 100mL 容量 瓶 
中 稀释 至 刻度 名 的 含量 相当 于 (相当 于 0ng/mL、 1.0ng/mL、2.0ng/ 
mL、3.0ng/mL、5.0ng/mL、7.0ng/mL、10.0ng/mL)， 从 中 各 吸取 
10pL 注入 石墨 炉 ， 测 得 其 吸光 度 并 求 得 吸光 度 与 质量 浓度 关系 的 一 元 
线性 回归 方程 。 
3) 试 样 测定 : 分 别 吸取 样 液 和 试剂 空白 液 各 10kL 注入 石墨 炉 ， 
测 得 其 吸光 度 ， 代 入 标准 系列 的 一 元 线性 回归 方程 中 求 得 样 液 中 锅 的 
含量 。 

4) 基体 改进 剂 的 使 用 : 对 有 干扰 的 样品 ， 则 注入 适量 20g/L 的 磷 
酸 镁 溶液 〈 作 为 基体 改进 剂 ， 一 般 为 少 于 $kL) 消除 干扰 。 绘 制 锅 标 
准 曲线 时 也 要 加 入 与 样品 测定 时 等 量 的 磷酸 欠 洲 液 。 

(7) 计算 ， 试 样 中 铺 的 含量 按 式 (7-4-7) 进行 计算 。 
(ci -ec;) xVx1000 

m x 1000 
式 中 i ph 
羊 消化 液 中 久 的 含量 (ng/ mL) ; 
2 坛 剂 空 自 液 中 镶 的 合 量 ng/ mL); 
一 
试 样 的 质量 或 体积 (g 或 mL) 。 

计算 结果 保留 两 位 有 效 数字 。 在 重复 信条 件 下 获得 的 两 次 独立 油 

结果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算术 平均 值 的 20% 。 

2. 原子 吸收 光谱 法 

(1) 碘化钾 -4- 甲 基 戊 酮 -2 法 

1) 原理 : 试 样 经 处 理 后 ， 锅 离子 与 碘 离 子 在 酸性 溶液 中 形成 配 
位 化 合 物 ， 并 用 4- 甲 基 戊 酮 -2 萃取 分 离 ， 导 人 原子 吸收 仪 中 原子 化 以 
后 ， 吸 取 228. 8nm 共振 线 ， 其 吸收 量 与 锅 含 量 成 正比 ， 与 标准 系列 比 
较 定 量 。 

2) 试剂 

QD 常用 试剂 : (1+10) 磷酸 、(1 +1) 硫酸 、 碘 化 钾 溶 液 (250gL) 。 

@ 4 - 甲 基 戊 酮 -2 (MIBK， 又 名 甲 基 异 丁 酮 ) 。 

@ (1+11) 盐酸 : 量 取 10mL 盐酸 ， 加 到 适量 水 中 ， 再 稀释 
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(7-4-7) 
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至 120mL。 

@ (5 +7) 盐酸 : 量 取 50mL 盐酸 ， 加 到 适量 水 中 ， 再 和 
至 120mL。 

@ 混合 酸 : (3 +1) 硝酸 -高 毛 酸 。 

@ 锅 标 准 洲 液 ， 准确 称 取 1. 0000g 金属 锅 (质量 分 数 为 99. 99% ) ， 
溶 于 20mL (5+7) 盐酸 中 ,加 入 2 滴 硝 酸 后 ， 移 入 1000mL 容量 凌 
中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 储 于 上 聚 乙烯 瓶 中 。 此 溶液 每 怠 升 相当 于 
1.0mg 铀 。 

@ 锅 标 准 使 用 液 : 吸取 10. 0mL 锅 标 准 溶液 ， 置 于 100mL 容量 瓶 
中 , 以 (1+11) 盐酸 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 如 此 多 次 稀释 至 每 毫升 相 
当 于 0. 20ug 饥 。 

3) 仪器 : 原子 吸收 分 光 光 度 计 。 

4) 试 样 的 处 理 

@ 谷类 : 去 除 其 中 的 杂 物 及 尘土 ， 必 要 时 除去 外 过 ， 磨 碎 ， 过 40 
目 筛 ， 混 匀 。 称 取 5$. 00 ~ 10. 00g 处 理 好 的 试 样 置 于 50mL 瓷 寺 塌 中 ， 
用 小 火炭 化 至 无 烟 后 移 和 人 马 弗 炉 中 ， 于 500%C + 上 25% 灰 化 约 8h 后 ， 取 
出 卉 吉 ， 放 冷 后 再 加 入 少量 混合 酸 ， 用 小 火 加 热 ， 不 使 其 干 润 ， 必 要 
时 加 少许 混合 酸 。 如 此 反复 处 理 ， 直 至 残渣 中 无 炭 粒 ， 待 卉 塌 稍 冷 ， 
加 10mL (1+11) 盐酸 ,溶解 残 漆 并 移入 50mL 容量 瓶 中 ， 再 用 (1 + 
11) 盐酸 反复 洗涤 卉 吉 ， 将 洗 液 并 入 容量 瓶 中 ， 并 稀释 至 刻度 ， 混 色 
备用 。 

取 与 处 理 试 样 时 相同 量 的 混合 酸 和 (1 +11) 盐酸 ， 按 同一 操作 
方法 做 试剂 空白 试验 。 

@) 蔬菜 、 瓜 果 及 豆 类 : 取 可 食 部 分 洗 净 晾 干 ， 充 分 切 碎 或 打 碎 混 
名， 从 中 称 取 10. 00 ~ 20. 00g 置 于 瓷 寺 塌 中 ,加 lmL (1 +10) 磷酸 ， 
以 下 按 @ 中 自 “用 小 火炭 化 至 无 烟 后 移 人 马 弗 炉 中 ”起 操作 。 

@ 禽 、 蛋 、 水 产 及 乳 制 品 : 取 可 食 部 分 充分 混 匀 ， 从 中 称 取 
5. 00 ~ 10. 00g 置 于 瓷 寺 吉 中 ， 以 下 按 @ 中 自 “ 用 小 火炭 化 至 无 烟 后 移 
入 马 弗 炉 中 ”起 操作 。 

乳 类 经 混 匀 后 ， 量 取 50mL， 置 于 瓷 寺 雹 中 ,加 lmL (1+10) 磷 
酸 ， 在 水 浴 上 燕 干 ， 以 下 按 Q@ 中 自 “ 用 小 火炭 化 至 无 烟 后 移 人 马 弗 炉 
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中 ”起 操作 。 

5) 蔡 取 分 离 : 吸取 25mL (或 全 量 ) 上 述 制备 的 样 液 及 试剂 空白 
液 ， 分别 置 于 125mL 分 液 漏斗 中 ， 加 10mL (1+1) 硫酸 ， 再 加 10mL 
水 ， 混 匀 。 吸 取 0mL、0.25mL、0.50mL、1.50mL、2.50mL、3.50mL、 
5. 00mL 包 标 准 使 用 液 (相当 0kg、0.05ug、0.1kg、0.3hkg、0.5hug、 
0.7hg、1.0kg 久 )， 分别 置 于 125mL 分 液 漏斗 中 ,各 加 (1+11) 盐 
酸 至 25mL， 再 加 10mL (1 +1) 硫酸 及 10mL 水 ， 混 匀 。 向 试 样 溶液 、 
试剂 空白 液 及 锅 标 准 洲 液 中 各 加 10mL 碘化钾 溶液 (250g/L) ， 混 匀 ， 
静 置 Smin， 再 各 加 10mL MIBK， 振 摇 2min， 静 置 分 层 约 0.3h， 弃 去 下 
层 水 相 ， 将 少许 脱脂 棉 塞 人 分 液 漏斗 下 颈 部 ,将 MIBK 层 经 脱脂 棉 滤 
至 10mL 具 塞 试管 中 ， 备 用 。 

6) 测定 : 将 有 机 相 导 入 火焰 原子 化 器 进行 测定 ， 测 定 参 考 条 件 : 
灯 电 流 为 6~7mA， 波 长 为 228. 8nm， 狭 颖 宽度 为 0.15 ~0.2nm， 空 气 
流量 为 5L/min， 灯 涉 高 度 为 1Imm， 气 灯 尼 景 校正 (也 可 根据 仪器 型 
号 ， 调 至 最 佳 条 件 ) 。 以 锅 含 量 对 应 吸光 度 ， 绘 制 标准 曲线 或 计算 直 
线 回 归 方 程 。 测 定 试 样 吸收 度 ， 与 标准 曲线 比较 或 代入 方程 求 出 镶 
叫 旦 。 

7) 结果 计算 : 试 样 中 锅 的 含量 按 式 (7-4-8) 进行 计算 。 

_ (ei -cs) x1000 

m x V/V, x 1000 

式 中 X 一 一 试 样 中 久 的 含量 (mg/kg 或 mg/L); 
测定 用 试 样 消化 液 中 锅 的 质量 (hg) ; 
试剂 空白 液 中 锅 的 质量 (ug) ; 
VW 一 一 测定 用 试 样 处 理 液 的 总 体积 (mL) ; 
人 一 一 试 样 处 理 液 的 总 体积 (mL); 
试 样 的 质量 或 体积 (g 或 mL)。 

计算 结果 保留 两 位 有 效 数字 。 在 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测 
定 结果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算术 平均 值 的 15% 。 

(2) 二 硫 肪 -乙酸 丁 酯 法 

1) 原理 : 试 样 经 处 理 后 , 在 pH~6 的 溶液 中 ， 锅 离子 与 二 硫 逐 
形成 配 位 化 合 物 ， 并 经 乙酸 丁 酯 萃取 分 离 ， 导 和 人 原子 吸收 仪 中 ， 原 子 
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化 以 后 ， 吸 收 228. 8nm 共振 线 ， 其 吸收 值 与 锅 含 量 成 正比 ， 与 标准 系 
列 比较 定量 。 


2) 试剂 

Qa 氨水 。 

@ (4+1) 硝酸 -高 氧 酸 混 合 酸 : 取 4 体积 硝酸 与 1 体积 高 毛 酸 
混合 


® 柠檬 酸 钠 绥 冲 液 (2mol/L) : 称 取 226. 3g 柠檬 酸 钠 及 48. 46g 
柠檬 酸 ， 加 水 溶解 ， 必 要 时 加 热 助 洲 ， 冷 却 后 加 水 稀释 至 $00mL， 临 
用 前 用 二 硫 逐 - 乙 酸 丁 酯 洲 液 (1g/L) 处 理 ， 以 降低 空白 值 。 

@ 二 硫 逐 -乙酸 丁 酯 溶液 (1g/L) : 称 取 0. 1g 二 硫 脓 ， 加 10mL 三 
氧 甲烷 溶解 后 ， 再 加 乙酸 丁 酯 稀释 至 100mL， 临 用 时 配制 。 

@) 锅 标 准 溶液 : 准确 称 取 1. 0000g 金属 锅 质 量 分 数 为 〈99. 99% ) ， 游 
于 20mL (5+7) 盐酸 中 ， 加 入 2 滴 硝 酸 后 ， 移 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 
以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 储 于 聚 乙烯 瓶 中 。 此 洲 液 每 毫升 相当 于 
1. 0mg 锅 。 

@ 锅 标 准 使 用 液 : 吸取 10. 0mL 饥 标 准 溶液 ， 置 于 100mL 容量 头 
中 , 以 (1+11) 盐酸 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 如 此 多 次 稀释 至 每 毫升 相 
当 于 0. 20ug 饥 。 

3) 仪器 : 原子 吸收 分 光 光 度 计 。 

4) 试 样 的 处 理 

@ 谷类 : 去 除 其 中 的 杂 物 及 尘土 ， 必 要 时 除去 外 壳 。 

@) 蔬菜 、 瓜 果 及 豆 类 : 取 可 食 部 分 洗 净 晾 干 ， 切 碎 并 充分 混 匀 。 

加 内 类 食品 ， 取 可 食 部 分 ， 切 碎 并 充分 混 匀 。 

@ 样品 的 消化 : 称 取 5. 00g 上 述 试 样 ， 置 于 250mL 高 型 烧杯 中 ， 
加 15mL (4+1) 硝酸 -高 氧 酸 混 合 酸 ， 盖 上 表面 呈 ， 放 和 置 过 夜 ， 再 于 
电热 板 或 砂 浴 上 加 热 。 在 消化 过 程 中 ， 注 意 勿 使 其 干 泣 ， 必 要 时 可 加 
少量 硝酸 ， 直 至 溶液 澄明 无 色 或 微 带 黄色 。 冷 后 加 25mL 水 煮沸 ， 除 
去 残余 的 硝酸 至 产生 大 量 白 烟 为 止 ， 如 此 处 理 两 次 ， 放 冷 ， 用 25mL 
水 分 数 次 将 烧杯 内 容 物 洗 和 人 125mL 分 液 漏斗 中 。 

取 与 处 理 样品 相同 量 的 混合 酸 、 硝 酸 ， 按 同一 操作 方法 做 试剂 空 
白 试 验 。 
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5) 萃取 分 离 : 吸取 0mL、0.25mL、0. 50mL、1. 50mL、2. 50mL、 
3.50mL、5.0mL 锅 标 准 使 用 液 (相当 于 0kg、0.05kg、0.1ug、 
0.3hg、0.5ug、0.7hg、1.0kg 锅 ) ， 分 别 置 于 125mL 分 液 漏斗 中 ， 各 
加 (1+11) 盐酸 至 25mL。 

向 试 样 的 处 理 溶液 、 试 剂 空白 液 及 锅 标 准 溶 液 各 分 液 漏斗 中 各 加 
SnmL 柠檬 酸 钠 缓冲 液 (2mol/L) ， 以 氨水 调节 pH 值 至 5 ~ 6.4， 然 后 各 
加 水 至 50mL， 混 名 ; 再 各 加 5.0mL 二 硫 肪 -乙酸 丁 酯 溶液 (1gL) ， 
以 氨水 调节 pH 值 至 5 ~ 6.4, 然后 各 加 水 至 50mL， 混 匀 ; 再 各 加 
5. 0mL 二 硫 脉 -乙酸 丁 酯 溶液 (1g/L) ， 振 摇 2min， 静 置 分 层 ， 弃 去 下 
层 水 相 ， 将 有 机 层 放 人 具 塞 试管 中 ， 备 用 。 
6) 测定 : 将 有 机 相 导 入 火焰 原子 化 器 进行 测定 ， 测 定 参考 条 件 : 
灯 电 流 为 6~7mA， 波 长 为 228. 8nm， 狭 颖 宽度 为 0.15 ~ 0.2nm， 空 气 
流量 为 5LLmin， 灯 头 高 度 为 Imm， 气 灯 背 景 校正 〈 也 可 根据 仪器 型 
号 ， 调 至 最 佳 条 件 ) 。 以 锅 含 量 对 应 吸光 度 ， 绘 制 标准 曲线 或 计算 直 
线 回归 方程 。 测 定 试 样 吸收 度 ， 与 标准 曲线 比较 或 代 和 人 方程 求 出 锁 


今 且 
名 里 。 


7) 结果 计算 : 试 样 中 饥 的 含量 按 式 (7-4-9) 进行 计算 。 
(mi -mu ) x1000 
m x 1000 
式 中 “和 一 试 样 中 锅 的 含量 (mg/kg) ; 
mi 一 一 测定 用 试 样 消化 液 中 锅 的 质量 ( pg); 
my 一 一 试剂 空白 液 中 饥 的 质量 (ug) ; 
试 样 质量 (g)。 
计算 结果 保留 两 位 有 效 数字 。 在 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测 
定 结果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算术 平均 值 的 15% 。 


第 五 节 原子 火光 分 光 光 度 法 在 食品 检验 中 的 应 用 


原子 奕 光 分 光 光 度 法 (原子 奖 光 光谱 法 ) 又 称 为 原子 荧光 分 析 法 
( Atomic Fluorescence Spectrometry，AFS) ， 是 通过 测量 被 测定 元 素 的 原 
子 蒸 气 在 辆 射 能 激发 下 产生 的 荧光 发 射 强度 进行 元 素 定 量 分 析 的 方 
法 。 原 子 荧光 光谱 法 为 定量 测定 许多 元 素 提供 了 一 种 有 用 而 简便 的 方 
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(7-4-9) 
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法 。 该 方法 具有 灵敏 度 高 、 光 谱 简 单 等 优点 。 用 火焰 及 无 火焰 原子 化 
法 时 ， 可 对 20 多 种 元 素 进行 测定 ， 主 要 是 吸收 线 小 于 300nm 的 元 素 ， 
如 东 (Hg)、 砷 (As)、 硒 (Se)、 锌 (Zn) 等 。 其 检 出 限 相 当 低 ， 优 
于 原子 吸收 光谱 法 和 原子 发 射 光 谱 法 。 在 低 浓度 范围 内 ， 该 方法 的 线 
性 范围 通常 为 3 ~5 个 数量 级 。 此 外 ， 由 于 原子 荧光 是 向 空间 各 个 方向 
发 射 的 ， 因 此 便于 制作 多 道 仪 器 以 进行 多 元 素 同时 测定 。 这 些 优 点 使 
原子 获 光 光谱 法 得 到 日 益 广 泛 的 应 用 。 

一 、 食 品 中 总 汞 的 测定 

重金 属 求 会 给 人 类 健康 造成 危害 。 其 毒性 较 强 ， 录 蒸气 或 求 化 合 
物 可 经 呼吸 道 、 皮 肤 、 胃 上 肠 道 等 处 侵入 人 体 ， 录 离子 能 与 体内 组 织 
括 中 枢 神 经 细胞 内 的 酶 蛋白 结合 成 来 蛋白 ， 从 而 使 各 种 酶 失去 活性 。 
进入 人 体 的 汞 大 部 分 聚积 在 红细胞 中 ， 并 且 被 血浆 液 缓 缓 输送 到 身体 
其 他 部 位 。 录 的 毒性 排列 在 各 种 有 毒 重金 属 毒 性 的 首位 。2. Sg 示 蒸 气 
即 可 使 人 致死 ; 口服 0.1 ~0. 2g 冬 即 能 引起 严重 中 毒 症 状 ， 若 达 0.5 ~ 
1.0g， 则 很 快 会 发 生 急性 中 毒 而 死亡 。 世 界 卫 生 组 织 将 每 天 lkg 体重 
摄 和 5pg 科 作 为 未 化 合 物 中 毒 的 最 小 量 。 

《全 球 来 状况 评估 》 指 出 ， 人 类 受 污染 伤害 的 途径 有 很 多 , 但 大 
多 数 人 是 因为 食用 了 被 汞 污染 的 鱼 类 和 海洋 哺乳 动物 。 由 于 人 类 排放 
的 汞 随 着 大 气 和 海洋 四 处 流动 ， 因 此 全 球 的 鱼 类 都 可 能 受到 了 不 同 程 
度 的 污染 。 报 告 中 还 指出 ， 在 海洋 中 处 于 生物 链 最 高 层 的 芍 鱼 、 箭 鱼 、 
枪 鱼 、 带 鱼 等 大 型 色 类 以 及 海豹 体内 的 汞 含量 最 高 。 这 些 含 来 的 鱼 类 
食品 严重 影响 消费 者 的 饮食 安全 和 身体 健康 。 由 此 ， 对 食品 中 冬 的 含 
量 进行 检测 是 十 分 必要 的 。 现 行 的 食品 中 总 条 的 测定 方法 标准 为 《 食 
品 中 总 有 及 有 机 示 的 测定 》 (GB/AT 5009. 17 一 2003 ) ， 其 中 原子 荧光 光 
谱 法 为 第 一 法 。 

1. 原理 

试 样 经 酸 加 热 消 解 后， 在 酸性 介质 中 ， 试 样 中 的 汞 被 硼 氢 化 钾 
(KBH, ) 或 硼 氨 化 钠 (NaBH, ) 还 原 成 原子 态 来 ， 由 载 气 (氧气 ) 带 
入 原子 化 器 中 ， 在 特制 来 空心 阴极 灯 照 射 下 ， 基 态 隶 原子 被 激发 至 高 
能 态 ， 在 去 活化 回 到 基态 时 ， 发 射出 特征 波长 的 荧光 ， 其 荧光 强度 与 
求 含量 成 正比 ， 与 标准 系列 比较 定量 
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2. 试剂 

(1) 常用 试剂 ”硝酸 ( 优 级 纯 )、30% 过 氧化 氧 、 硫 酸 ( 优 级 
纯 )。 

(2) (1+1+8) 硫酸 -硝酸 -水 混合 酸 量 取 10mL 硝酸 和 10mL 硫 
酸 ， 缓 缓 倒 人 80mL 水 中 ,冷却 后 小 心 混 匀 。 

(3) (1 +9) 硝酸 溶液 ” 量 取 50mL 硝酸 ， 缓 缓 倒 入 450mL 水 中 ， 
混 匀 。 

(4) 毛 氧 化 钾 溶 液 (5g/L) 称 取 5.0g 氢 氧 化 钊 ， 深 于 水 中 ， 
稀释 至 1000mL， 混 匀 。 

(5) 硼 氧 化 钾 溶 液 (5g/L) ” 称 取 5. 0g 硼 氧 化 钊 ， 深 于 5. 0g/L 
的 所 氧化 钾 溶 液 中 ， 并 稀释 至 1000mL， 混 名， 现 用 现 配 。 

(6) 汞 标准 储备 溶液 ”精密 称 取 0. 1354g 干燥 过 的 毛 化 汞 ， 加 
(1+1+8) 硫酸 -硝酸 -水 混合 酸 溶 解 后 移入 100mL 容量 瓶 中 ， 并 稀释 
至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 每 毫升 相当 于 1mg 未 。 

(7) 录 标 准 使 用 溶液 ”用 移 液 管 吸取 录 标 准 储备 液 lmL 置 于 
100mL 容量 瓶 中 , 用 (1 +9) 硝酸 溶液 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 的 
质量 浓度 为 10pg/mL。 分 别 吸取 10kg/mL 来 标准 溶液 lmL 和 5mL 置 
于 两 个 100mL 容量 瓶 中 , 用 (1 +9) 硝酸 溶液 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 这 
两 种 溶液 的 质量 浓度 分 别 为 100ng/mL 和 500ng/mL， 分 别 用 于 测定 低 
浓度 试 样 和 高 浓度 试 样 ， 制 作 标 准 曲 线 。 

3. 仪器 

双 道 原子 荧光 光度 计 、 高 压 消 解 钠 (100mL 容量 ) 、 微 波 消解 炉 。 

4. 分 析 步 又 

(1) 试 样 的 消解 

1) 高 压 消 解法 : 本 方法 适用 于 粮食 、 豆 类 、 蔬 菜 、 水 果 、 瘦 肉 
类 、 鱼 类 、 蛋 类 及 乳 与 乳 制 品类 食品 中 总 汞 的 测定 。 

Q@ 粮食 及 豆 类 等 干 样 : 称 取经 粉碎 、 混 匀 并 过 40 目 第 的 干 样 
0.2 ~1.00g， 置 于 聚 四 气 乙 烯 塑料 内 龟 中 ， 加 5mL 硝酸 ， 混 匀 后 放置 
过 夜 ， 再 加 7mL 过 氧化 氧 ， 盖 上 内 盖 ， 放 人 和 人 不锈钢 外 套 中 ， 旋 紧密 
封 ， 然 后 将 消解 器 放 人 普通 干燥 箱 (烘箱 ) 中 加 热 ， 升 温 至 120Y 后 
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保持 恒温 2 ~3h， 
硝酸 溶液 定量 转 
试验 。 

@ 蔬菜 、 








放 于 65% 鼓 风 干 燥 烤 箱 或 一 般 烤箱 中 烘 
“加 5mL 硝酸 ”起 操 
2) 微波 消解 浊 








消解 系统 中 

















移 并 定 





法 : 


， 根 据 不 同 种 类 的 试 样 设置 
件 ( 见 表 7-5-1 和 表 7-5-2 ) ， 





作 。 
称 取 0. 10 ~ 0. 50g 试 相 
SmL 硝酸 和 1 ~2mL 过 氧化 氢 ， 





瘦 肉 、 鱼 类 及 蛋 类 水 分 售 量 高 
浆 ， 从 中 称 取 1. 00 ~5.00g， 置 了 














竺 测 。 


同时 做 试剂 空 


至 消解 完全 ， 自 然 冷 至 室温 。 将 消解 液 用 (1 +9) 
容 至 25mL， 摇 义 ， 外 


白 





的 鲜 样 用 的 碎 机 打 成 匀 












































至 近 干 ， 取 出 


置 于 消 
盖 好 安全 浆 后 ， 将 消解 镀 放 和 人 微波 炉 
微波 炉 消 解 系统 的 最 佳 
Re lo 





解 仙 中 








于 肾 四 气 乙 烯 塑 料 内 锡 中 ， 加 盖 留 颖 ， 
1， 以 下 按 Q 中 自 


， 加 入 1~ 





分析 条 

































































液 定量 转移 并 定 容 至 25mL ( 低 含量 试 样 可 定 容 至 10mL) ， 混 匀 待 测 。 
表 7-5-1 粮食 、 蔬 菜 、 和 鱼肉 类 试 样 微波 分 析 条 件 
步 又 1 2 习 
功率 (% ) 50 75 90 
压力 /kPa 343 686 1096 
升 压 时 间 /min 30 30 30 
保 压 时 间 /min 7 5 
排 风量 (%% ) 100 100 100 
表 7-5-2 油脂 、 糖 类 试 样 微波 分 析 条 件 
步 又 1 2 3 4 5 
功率 (% ) 50 70 80 100 100 
压力 /kPa 343 514 686 959 1234 
升 压 时 间 /min 30 30 30 30 30 
保 压 时 间 /min 5 5 5 了 5 
排 风 量 (%) 100 100 100 100 100 
(2) 标准 系列 溶液 的 配制 


1) 低 浓 度 标准 系列 溶液 : 


0.25mL、 0. S0mL 、 








分 别 吸 取 100ng/mL 来 标准 使 





用 液 








1.00mL、2.00mL、2. 50mL， 置 于 25mL 容量 瓶 中 3 
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用 (1 +9) 确 酸 溶液 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 各 自 相当 于 来 的 质量 浓度 为 
1.00ng/mL、 2.00ng/mL、4.00ng/mL、8.00ng/mL、10.00ng/mL。 此 
标准 系列 溶液 适用 于 一 般 试 样 的 测定 。 

2) 高 浓度 标准 系列 溶液 : 分 别 吸 取 500ng/mL 和 汞 标 准 使 用 液 
0.25mL、0. 50mL、1.00mL、1. 50mL、2. 00mL， 置 于 25mL 容量 瓶 中 ， 
用 (1 +9) 确 酸 溶液 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 各 自 相当 于 来 的 质量 浓度 为 
5.00ng/mL、 10.00ng/mL、 20.00ng/mL、 30.00ng/mL、40. 00ng/mL,。 
此 标准 系列 溶液 适用 于 鱼 及 含 来 量 偏 高 的 试 样 的 测定 。 

(3) 测定 

1) 仪器 参考 条 件 : 光电 倍增 管 负 高 压 为 240V; 来 空心 阴极 灯 电 
流 为 30mA; 原子 化 器 温度 为 300" ， 高 度 为 8.0mm; 氧气 流速 ， 载 气 
为 500mLZmin， 屏 项 气 为 1000mLZmin; 测量 方式 为 标准 曲线 法 ;读数 
方式 为 峰 面 积 ， 读 数 延 迟 时 间 为 1. 0s， 读数 时 间 为 10.0s; 硼 氨 化 钾 
溶液 加 液 时 间 为 8. 0s; 标准 系列 溶液 或 样 液 加 液体 积 为 2mL。 

注意 : AFS 系列 原子 荧光 仪 (如 230、230a、2202 、2202a 、2201 
型 等 仪器 ) 属于 全 自动 或 断 序 流动 的 仪器 ， 都 附 有 各 自 的 操作 软件 ， 
仪器 分 析 条 件 应 设置 为 该 仪器 所 提示 的 分 析 条 件 ， 仪 器 稳定 后 ， 测 标 
准 系列 溶液 ， 至 标准 曲线 的 相关 系数 "> 0. 999 后 测试 样 。 试 样 的 预 处 
理 可 使 用 任何 型 号 的 原子 荧光 仪 。 

2) 测定 方法 : 根据 情况 任 选 以 下 一 种 方法 : 

Qa 浓度 测定 方式 测量 : 设 定好 仪器 的 最 佳 条 件 ， 逐 步 将 炉 温 升 至 
所 需 温度 后 ， 稳 定 10 ~20min 后 开始 测量 。 连 续 用 (1 +9) 硝酸 溶液 
进 样 ， 待 读数 稳定 之 后 ， 转 入 标准 系列 溶液 测量 ,绘制 标准 曲线 。 转 
入 试 样 测量 ， 先 用 (1 +9) 硝酸 溶液 进 样 ， 使 读数 基本 回 零 ， 再 分 别 
测定 试 样 空白 和 试 样 消化 液 ， 在 测 不 同 的 试 样 前 都 应 清洗 进 样 器 。 

@) 仪器 自动 计算 结果 方式 测量 : 设 定好 仪器 最 佳 条 件 ， 在 试 样 参 
数 画 面 输入 试 样 质量 (g 或 mL) 和 稀释 体积 (mL) ， 并 选择 结果 的 单 
位 ， 逐步 将 炉 温 升 至 所 需 温度 ， 稳 定 后 测量 。 连 续 用 (1 +9) 硝酸 深 
液 进 样 ， 待 读数 稳定 之 后 ， 转 入 标准 系列 溶液 测量 ,绘制 标准 曲线 。 
在 转 入 试 样 测量 之 前 ， 再 进入 空白 值 测量 状态 ， 用 试 样 空白 消化 液 进 
样 ， 让 仪器 取 其 均值 作为 扣 底 的 空白 值 ， 随 后 即 可 依法 测定 试 样 。 测 
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定 完 毕 后 ， 选 择 “ 打 印 报告 ” 即 可 自动 打印 测定 结果 。 
5. 结果 计算 


试 样 中 冬 的 含量 按 下 式 (7-5-1) 计算 。 














式 中 “区 一 一 试 村 
C 试 相 
co 试 样 
太一 一 试 村 
m 试 相 





(c—-c) xVx1000 
m x 1000 x 1000 
f 中 录 的 含量 (mg/kg 或 mg/L) ; 
EF 消化 液 中 汞 的 含量 (ng/mL); 
空白 液 中 条 的 含量 (ng/mL) ; 
消化 液 的 总 体积 (mL ) ; 














的 质量 或 体积 (g 或 mL)。 





(7-5-1) 





计算 结果 保留 三 位 有 效 数 字 。 在 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测 
定 结果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算术 平均 值 的 10% 。 
二 、 食 品 中 总 砷 及 无 机 砷 的 测定 




















所 有 含 砷 的 化 合 


栈 物质 。 砷 又 分 为 无 机 砷 和 有 机 砷 ， 
岂 不 同 。 但 是 一 般 测定 元 素 砷 ， 





全 
含量 


由 于 受 水 质 污染 或 其 他 的 原因 ， 食 品 





P 常 常 含有 砷 元 素 。 人 砷 及 


物 都 是 有 毒 的 ， 它 们 可 在 人 体内 积累 ， 是 致癌 、 致 








两 者 引起 人 体 中 毒 的 程度 不 同 ， 
得 到 的 是 总 





砷 量 。 食 品 中 总 砷 





及 无 机 砷 的 测定 方法 标准 为 《食品 中 总 砷 及 无 机 砷 的 测定 》 (GBAT 
该 标准 规定 的 总 砷 测定 方法 有 氢化 物 原子 严 光 光度 


5009. 11—2003 ) 。 


法 、 银 盐 法 、 砷 斑 法 、 














硼 氧 化 物 还 原 比 色 法 等 ， 无 机 砷 的 测定 方法 有 
氢化 物 原 子 荧光 光度 法 和 银 盐 法 。 这 里 主要 介绍 氢化 物 原子 荧光 兴 


度 法 。 


1. 总 砷 的 测定 


(1) 原理 
































食品 试 样 经 湿 消 解 或 干 灰 化 后 ， 加 入 硫 脲 使 五 价 砷 预 


还 原 为 三 价 砷 ， 再 加 入 硼 氨 化 钠 或 硼 氨 化 钾 使 其 还 原生 成 砷 化 氛 ， 由 








(2) 试剂 








氢气 载 人 石英 原子 化 器 中 分 解 为 原子 态 砷 ， 在 特 人 
射 光 激发 下 产生 原子 荧光 ， 其 荧光 强度 在 
含量 成 正比 ， 与 标准 系列 比较 定量 。 








不 





1) 氧 氧化 钠 溶液 (2g/L) 。 
2) 硼 氢 化 钠 (NaBH, ) 溶液 (10g/L) : 称 取 硼 氢化 钠 10.0g (也 





= 
定 条 


所 砷 空心 阴极 灯 的 发 
件 下 与 被 测 液 中 的 砷 
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可 称 取 14g 硼 氢 化 钾 代 蔡 10g 硼 氢 化 钠 ) ， 溶 于 1000mL 2g/L 的 氧 氧化 
钠 溶液 中 ， 混 匀 。 此 溶液 于 冰箱 中 可 保存 10 天 ， 取 出 后 应 当日 使 用 。 

3) 硫 脲 溶液 (50g/L) 。 

4) (1+9) 硫酸 溶液 量 取 硫 酸 100mL， 小 心 倒 人 900mL 水 中 ， 
混 匀 。 

5) 氧 氧化 钠 溶液 (100g/L) : 供 配 制 砷 标准 溶液 用 ， 少 量 即 够 。 

6) 砷 标准 溶液 

@ 砷 标准 储备 液 〈 含 砷 0. 1mg/mL) : 精确 称 取 0. 1320g 于 100% 
干燥 2h 以 上 的 三 氧化 二 砷 (As,0;)， 加 100g/L 氧 氧化 钠 10mL 溶解 ， 
用 适量 水 转 入 1000mL 容量 瓶 中 , 加 (1+9) 硫酸 25mL， 用 水 定 容 至 
刻度 。 

@ 砷 标准 使 用 液 ( 含 砷 1pg/mL) : 吸取 1.00mL 砷 标准 储备 液 置 
于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 此 溶液 应 当日 配制 使 用 。 

7) 湿 消 解 试 剂 : 硝酸 、 硫 酸 、 高 氧 酸 。 

8) 干 灰 化 试 庆 六 水 硝酸 镁 (150g/L) 、 毛 化 镁 、(1 +1) 盐酸 。 

(3) 仪器 “原子 菊 光 光度 计 。 

(4) 分 析 步 又 

1) 试 样 的 消解 

@ 湿 消解 : 称 取 固 体 试 样 1 ~ 2. 5g 或 液体 试 样 5 ~ 10g (或 mL) 
(精确 至 小 数 点 后 第 二 位 ) ， 置 于 50 ~ 100mL 锥 形 瓶 中 ， 同 时 做 两 份 试 
剂 空白 。 加 20 ~ 40mL 硝酸 和 1.25mL 硫酸 ， 摇 义 ， 放 置 过 夜 后 置 于 电 
热 板 上 加 热 消 解 。 若 消解 液 处 理 至 10mL 左右 时 仍 有 未 分 解 物质 或 
泽 变 深 ,， 则 取 下 放 冷 ， 补 加 5 ~ 10mL 硝酸 ， 再 消解 至 10mL 左右 观察 。 
如 此 反复 两 三 次 ,注意 避免 炭化 。 若 仍 不 能 消解 完全 ， 则 加 入 1 ~2mL 
高 毛 酸 ， 继 续 加 热 至 消解 完全 后 ， 再 持续 莹 发 至 高 氧 酸 的 白 烟 散 尽 ， 
硫酸 的 白 烟 开始 冒 出 。 冷 却 ， 加 水 23mL， 再 薰 发 至 冒 硫酸 白 烟 。 冷 
却 ， 用 水 将 内 容 物 转 入 25mL 容量 瓶 或 比 色 管 中 ， 加 入 2. 5mL 50g/L 
的 硫 脲 ， 补 水 至 刻度 并 混 匀 ， 备 测 。 

@) 干 灰 化 : 一 般 应 用 于 固体 试 样 。 称 取 1 ~2.5g (精确 至 小 数 点 
后 第 二 位 ) 试 样 置 于 50 ~ 100mL 卉 塌 中 ， 同 时 做 两 份 试剂 空白 。 加 
150g/L 硝酸 镁 10mL， 混 匀 ， 低 热 蒸 干 ,将 1g 氧化 镁 仔细 有 覆盖 在 干 渣 
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上 ， 于 电炉 上 谈 化 至 无 黑 烟 ， 移 人 550% 高 温 炉 中 灰 化 4h。 取 出 放 冷 ， 
小 心 加 入 10mL (1+1) 盐酸 以 中 和 氧化 镁 并 溶解 灰分 ,然后 转 入 
25mL 容量 瓶 或 比 色 管 中 ， 向 容量 瓶 或 比 色 管 中 加 入 2. 5mL 50g/L 的 硫 
脲 , 男 用 (1 +9) 硫酸 分 数 次 测 洗 卉 塌 后 转 出 合并 ， 直 至 25mL 刻度 ， 
混 匀 备 测 。 

2) 标准 系列 溶液 的 制备 ， 取 25mL 容量 瓶 或 比 色 管 6 支 ， 依 次 准 
确 加 入 1mg/mL 的 砷 标准 使 用 液 0. 00mL、0. 05mL、0. 20mL、0. 50mL、 
2.00mL、5. 00mL， 各 加 12. 5mL (1+9) 硫酸 、2. 5mL 50g/L 的 硫 脲 ， 
补 加 水 至 刻度 (各 相当 于 砷 的 质量 浓度 为 0ng/mL、2. 0ng/mL、 
8. 0ng/mL、20. 0ng/mL、80. 0ng/mL、200. 0ng/mL) ， 混 匀 备 测 。 

3) 测定 

Q 仪器 参考 条 件 : 光电 倍增 管 电压 为 400V; 砷 空心 阴极 灯 电 流 
为 35mA; 原子 化 器 温度 为 820 ~ 850% ， 高 度 为 7mm; 氧气 流速 ， 载 
气 为 600mL/min; 测量 方式 为 荧光 强度 或 浓度 直 读 ; 读数 方式 为 峰 面 
积 ; 读数 延迟 时 间 为 1s; 读数 时 间 为 15s; 硼 氢 化 钠 溶液 加 入 时 间 为 
5s; 标准 系列 溶液 或 样 液 加 入 体积 为 2mL。 

@ 浓度 方式 测量 : 若 直 接 测 荧光 强度 ， 则 在 开机 并 设 定 好 仪器 条 
件 后 ， 预 热 稳定 约 20min， 按 【B】 键 进入 空白 值 测量 状态 ， 连 续 用 标 
准 系列 溶液 的 “0” 管 进 样 ， 竺 读数 稳定 后 ， 按 空挡 键 记录 下 空白 值 
( 即 让 仪器 自动 扣 底 ) 即 可 开始 测量 。 先 依次 测 标准 系列 溶液 (可 不 
再 测 “0” 管 )。 标 准 系 列 溶液 测 完 后 应 仔细 清洗 进 样 避 (或 更 换 一 
支 )， 并 用 “0” 管 测试 ， 使 读数 基本 回 零 后 才能 测试 剂 空 白 和 试 样 。 
在 测 不 同 的 试 样 前 都 应 清洗 进 样 器 。 记 录 (或 打印 ) 下 测量 数据 。 

@ 仪器 自动 方式 测量 : 利用 仪器 提供 的 软件 功能 可 进行 直 读 测 
定 。 为 此 ， 在 开机 、 设 定 条 件 和 预 热 后 ， 还 需 输入 必要 的 参数 ， 即 试 
半 量 (g 或 mL)、 稀 释 体 积 (mL)、 进 样 体积 (mL) 、 结 果 的 单位 、 
标准 系列 溶液 各 点 的 重复 测量 次 数 、 标 准 系列 溶液 的 点 数 (不 计 零 
点 ) 及 各 点 的 浓度 值 。 首 先进 入 空白 值 测量 状态 ， 连 续 用 标准 系列 溶 
液 的 “0” 管 进 样 ， 以 获得 稳定 的 空白 值 并 执行 自动 扣 底 后 ， 青 依次 
测 标 准 系 列 溶液 (此 时 “0” 管 需 再 测 一 次 ) 。 在 测 样 液 前 ， 需 再 进入 
空白 值 测量 状态 ， 先 用 标准 系列 溶液 的 “0” 管 测试 ， 使 读数 复原 并 
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稳定 后 ， 青 用 两 个 试剂 空白 各 进 一 次 样 ， 让 仪器 取 其 均值 作为 扣 底 的 
空白 值 ， 随 后 即 可 依次 测试 样 。 测 定 完毕 后 退回 主 菜 单 ， 选 择 “ 打 印 
报告 ” 即 可 将 测定 结果 打出 来 。 

(5) 结果 计算 ”如 果 采 用 荧光 强度 测量 方式 ， 则 需 先 对 标准 系列 
溶液 的 测量 结果 进行 回归 运算 ( 由 于 测量 时 “0” 管 强制 为 0， 故 应 该 
输入 零点 值 以 占据 一 个 点 位 ) ， 然 后 根据 回归 方程 求 出 试剂 空白 液 和 
























































试 样 被 测 液 的 砷 含量 ， 再 按 式 (7-5-2) 计算 试 样 的 砷 含量 。 
(Ci = ) X25 
X= x1000 (0732) 


式 中 一 一 试 样 中 砷 的 含量 (mg/kg 或 mg/L); 
试 样 被 测 液 的 含量 (ng/mL) ; 
试剂 空白 液 的 含量 (ng/mL); 
25 一 一 进 样 体积 ( mL); 
试 样 的 质量 或 体积 (g 或 mL)。 

计算 结果 保留 两 位 有 效 数 字 。 湿 消解 法 在 重复 性 条 件 下 获得 的 两 
次 独立 测定 结果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算术 平均 值 的 10% ; 干 灰 化 法 在 
重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算术 平均 
值 的 15% 。 湿 消解 法 测定 的 回收 率 为 90% ~ 105% ; 干 灰 化 法 测定 的 
回收 率 为 85% ~100% 。 

2. 无 机 砷 的 测定 

(1) 原理 食品 中 的 砷 可 能 以 不 同 的 化 学 形式 存在 ， 包 括 无 机 砷 
和 有 机 砷 。 在 6mol/L 盐酸 水 浴 条 件 下 ， 无 机 砷 以 氯 化 物 形式 被 提取 ， 
实现 无 机 砷 和 有 机 砷 的 分 离 。 在 2molL 盐酸 条 件 下 测定 总 无 机 砷 。 

(2) 试剂 

1) (1 +1) 盐酸 溶液 : 量 取 250mL 盐酸 ， 慢 慢 倒 人 250mL 水 中 ， 
混 匀 。 

2) 氧 氧化 钾 深 液 (2g/L) : 称 取 2g 氧 氧化 钾 溶 于 水 中 ,稀释 
至 1000mL。 

3) 硼 氢 化 钾 溶 液 (7g/L) : 称 取 3. 5g 硼 氢 化 钾 溶 于 500mL 2g/L 
的 氧 氧 化 钾 深 液 中 。 

4) 碘化钾 (100g/L)- 硫 脲 混合 溶液 (50g[L) : 称 取 10g 碘化钾 
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和 5g 硫 腺 溶 于 水 中 ， 稀 释 至 100mL， 混 匀 。 

5) 三 价 砷 (As* ) 标准 溶液 : 准确 称 取 0. 1320g 三 氧化 二 砷 ， 
加 lmL 100gAL 氧 氧 化 钊 和 少量 亚 沸 蒸馏 水 溶解 ， 转 人 100mL 容量 瓶 
中 定 容 。 此 标准 溶液 中 三 价 砷 (As’* ) 的 含量 为 1mg/mL。 使 用 时 用 
水 逐 级 稀释 至 标准 使 用 液 中 三 价 砷 (As ) 的 质量 浓度 为 1 pg/mL。 
此 溶液 在 冰箱 中 保存 可 使 用 7 天 。 

(3) 仪器 ”玻璃 仪器 (使 用 前 经 体积 分 数 为 15% 的 硝酸 浸泡 
24h) 、 原 子 荧光 光度 计 、 和 恒温 水 浴 锅 。 

(4) 分 析 步 又 

1) 试 祥 的 处 理 

Q 固体 试 样 : 称 取 2. 50g 经 粉碎 并 过 80 目 第 的 干 样 ( 称 样 量 依 
据 试 样 含量 酌情 增 减 ) 置 于 25mL 具 塞 刻度 试管 中 ， 加 (1 +1) 盐酸 
溶液 20mL， 混 名, 或 称 取 5.00g 鲜 样 〈 试 样 应 先 打 成 匀 浆 ) 置 于 
25mL 具 塞 刻度 试管 中 ， 加 5mL 盐酸 ， 并 用 (1 +1) 盐酸 溶液 稀释 至 
刻度 ， 混 匀 ， 置 于 60 水浴 锅 中 保温 18h。 保 温 期 间 多 次 振 授 ， 使 试 
样 充分 浸 提 。 取 出 冷却 ， 用 脱脂 棉 过 滤 ， 取 4mL 滤液 置 于 10mL 容量 
瓶 中 ， 加 1mL 碘化钾 - 硫 脲 混合 溶液 和 8 滴 正 辛 醇 〈 消 泡 剂 ) ， 加 水 定 
容 ， 放置 10min 后 测试 样 中 的 无 机 砷 。 若 浑浊 ， 则 再 次 过 滤 后 测定 。 
同时 做 试剂 空白 试验 。 

注意 : 试 样 浸 提 冷 却 后 ,过滤 前 用 (1 +1) 盐酸 溶液 定 容 
至 25mL。 

@) 液体 试 样 : 取 4mL 试 样 置 于 10mL 容量 瓶 中 ,加 4mL (1 +1) 
盐酸 溶液 、lmL 碘化钾 - 硫 脲 混合 溶液 和 8 滴 正 辛 醇 ， 定 容 并 混 匀 ， 测 
定 试 样 中 总 无 机 砷 。 同 时 做 试剂 空白 试验 。 

2) 仪器 参考 操作 条 件 : 光电 倍增 管 (PMT) 负 高 压 为 340V; 砷 
空心 阴极 灯 电 流 为 40mA; 原子 化 器 高 度 为 9mm; 载 气 流速 为 600mL/ 
min; 读数 延迟 时 间 为 2s; 读数 时 间 为 12s; 读数 方式 为 峰 面 积 ; 标准 
系列 溶液 或 试 样 加 入 体积 为 0. 5mL。 

3) 标准 系列 溶液 的 配制 : 分 别 准确 吸取 1xg/mL 的 三 价 砷 
(As’*) 标准 使 用 液 OmL、0.05mL、0. 1mL、0.25mL、0. 5mL、1.0mL 
置 于 10mL 容量 瓶 中 ， 分 别 加 4mL (1 +1) 盐酸 溶液 、lmL 碘化钾 - 硫 
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脲 混合 溶液 和 8 滴 正 辛 醇 ， 定 容 (各 相当 于 三 价 砷 的 质量 浓度 为 0ng/ 
mL 5.0ng/mL、 10.0ng/mL、 25.0ng/mL、 50.0ng/mL、 100. 0ng/mL)。 

(5) 结果 计算 ” 试 样 中 无 机 砷 的 含量 按 式 (7-5-3) 进行 计算 。 

(cl -ce,) xFx1000 
~ mx1000 x1000 
式 中 X 一 一 试 样 中 无 机 砷 的 含量 (mg/kg 或 mg/L) ; 
试 样 测定 液 中 无 机 砷 的 含量 (ng/mL); 

C2 试剂 空白 的 含量 (ng/mL ) ; 

m 一 一 试 样 的 质量 或 体积 (g 或 mL); 

一 一 固体 试 样 = 10mL x 25mL/4mL, 液体 试 样 FF = 10mL。 

三 、 食 品 中 铅 的 测定 

依据 《食品 安全 国家 标准 “食品 中 铬 的 测定 》 (GB/T 5009. 12 一 
2010) 中 的 氧化 物 原子 荧光 光谱 法 进行 测定 。 

1. 原理 

试 样 经 酸 热 消化 后 ， 在 酸性 介质 中 , 试 样 中 的 铅 与 硼 氧 化 钠 
A EG td nd a err tp eel a 
以 氧气 为 载 气 ,将 氧化 物 导入 电热 石英 原子 化 器 中 进行 原子 化 ， 在 特 
制 铅 空心 阴极 灯 照射 下 ， 基 态 铅 原 子 被 激发 至 高 能 态 ， 在 去 活化 回 到 
基态 时 ， 发 射出 特征 波长 的 荧光 ， 其 荧光 强度 与 铅 含量 成 正比 ， 根 据 
标准 系列 进行 定量 。 

2 试 剂 和 仪器 ZH 

(1) 试剂 ”除非 男 有 规定 ， 本 方法 所 使 用 试剂 均 为 分 析 纯 ， 水 为 
GB/T 6682 一 2008 规定 的 一 级 水 。 

1) (9+1) 硝酸 -高 氧 酸 混 合 酸 : 分 别 量 取 硝酸 90mL、 高 氧 酸 
100mL， 混 匀 。 

2) (1 +1) 盐酸 溶液 量 取 250mL 盐酸 ， 倒 人 250mL 水 中 ， 
混 匀 。 

3) 草酸 溶液 (10g/L): 称 取 1.0g 草酸 ， 加 水 溶解 至 100mL， 
混 匀 。 

4) 铁 氰 化 钾 [KFe (CN)。] 溶液 (100g/L) : 称 取 10.0g 铁 氰 
化 钾 ， 加 水 溶解 并 稀释 至 100mL， 混 匀 。 














(7-5-3) 
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5) 氢 氧 化 钠 溶液 (2g/L) : 称 取 2.0g 氢 氧 化 钠 ， 溶 于 1L 水 中 ， 
混 匀 。 

6) 硼 氢 化 钠 (NaBH, ) 溶液 (10g/L): 称 取 5. 0g 硼 毛 化 钠 溶 溶 
于 500mL 2g/L 氧 氧化 钠 溶 液 中 ， 混 匀 ， 临 用 前 配制 。 

7) 铅 标准 储备 液 (1. 0mg/mL) 。 

8) 铅 标 准 使 用 液 (1.0pg/mL): 精确 吸取 铅 标准 储备 液 ， 逐 级 
稀释 至 1.0ug/mL。 

(2) 仪器 ”原子 荧光 光度 计 、 铅 空心 阴极 灯 、 电 热 板 、 天 平 ( 感 
量 为 lmg) 。 

3. 试 样 的 消化 

湿 消解 : 称 取 0.2 ~2g 固体 试 样 或 2.00 ~10.00 g (或 mL) 液体 
试 样 〈 均 精确 到 0. 001g 或 0.001mL)， 置 于 50 ~ 100mL 消化 容器 中 
( 锥 形 瓶 ) ， 然 后 加 入 5 ~ 10mL (9 +1) 硝酸 -高 毛 酸 混合 酸 摇 匀 ， 浸 
泡 ， 放置 过 夜 ， 次 日 置 于 电热 板 上 加 热 消 解 ， 至 消化 液 旦 淡 黄 色 或 无 
色 ( 若 消 解 过 程 中 色泽 较 深 ， 则 稍 冷 补 加 少量 硝酸 ， 继 续 消解 ) ， 稍 
冷 , 加 入 20mL 水 再 继续 加 热 赶 酸 ， 至 消解 液 为 0.5 ~1.0mL 止 ， 冷 却 
后 用 少量 水 转 入 25mL 容量 瓶 中 ， 并 加 入 0. 5mL (1+1) 盐酸 溶液 和 
0.5mL 草酸 溶液 (10gL)， 摇 义 ， 再 加 入 1.00mL 铁 氰 化 钾 溶 液 
(100g/L) ， 用 水 准确 稀释 并 定 容 至 25mL， 摇 匀 ， 放 置 30min 后 测定 。 
同时 做 试剂 空白 试验 。 

4. 标准 系列 溶液 的 制备 

在 25mL 容量 瓶 中 ， 依 次 准确 加 入 铬 标准 使 用 液 (1.0pg/mL) 
0.00mL、0. 25mL、0. 50mL、0.75mL、1.00mL、1.25mL， 用 少量 水 稀 
释 后 ， 加 入 0.5mL (1 +1) 盐酸 溶液 和 0.5mL 草酸 溶液 (10g/L) 揪 
名， 再 加 入 1. 0mL 铁 氰 化 钾 溶 液 (100g 人 L) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 
(各 相当 于 铅 的 质量 浓度 为 0.0ng/mL、10.0ng/mL、20. 0ng/mL、 
30. 0ng/mL、40. 0ng/mL、50. 0ng/mL) ， 放 置 30min 后 待 测 。 

5. 测定 

(1) 仪器 参考 条 件 ” 负 高 压 为 323V; 铅 空 心 阴极 灯 灯 电流 为 
75mA; 原子 化 器 炉 温 为 750 ~ 800% ， 炉 高 为 gemm; 氢气 流速 ， 载 气 
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为 800mL/min,， 屏蔽 气 为 1000mL/min; 加 还 原 剂 时 间 为 7.0s; 读数 时 
间 为 15. 0s; 延迟 时 间 为 0.0s; 测量 方式 为 标准 曲线 法 ; 读数 方式 为 
峰 面积 ; 进 样 体积 为 2. 0mL。 

(2) 测量 方式 ” 设 定好 仪器 的 最 佳 条 件 ， 逐 步 将 炉 温 升 至 所 需 温 
度 , 稳定 10 ~20min 后 开始 测量 .连续 用 标准 系列 溶液 的 “0” 管 进 
样 ， 待 读数 稳定 之 后 ， 转 和 标准 系列 溶液 的 测量 。 绘 制 标准 曲线 ， 转 
入 试 样 测量 ， 分 别 测定 试 样 空白 和 试 样 消化 液 。 

6. 结果 计算 

试 样 中 铅 的 含量 按 式 〈7-$-4) 进行 计算 。 

(cl -co) xVx1000 
m x 1000 x 1000 
式 中 X 一 一 试 样 中 铅 的 含量 (mg/kg 或 mg/L); 

































































(7-5-4) 











而 试 样 消化 液 中 铅 的 含量 (ng/ mL); 
co 试剂 空白 液 中 铬 的 含量 (ng/mL); 





T 一 一 试 样 消化 液 的 定量 总 体积 (mL) ; 
mm 一 一 试 样 的 质量 或 体积 (g 或 mL)。 
结果 以 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 算术 平均 值 表 
示 , 保留 两 位 有 效 数字 。 在 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 
绝对 差 值 不 得 超过 算术 平均 值 的 10% 。 
四 、 食 品 中 硒 的 测定 
硒 是 人 体 必需 的 微量 元 素 ， 具 有 抗 氧化 、 保 护 红细胞 及 预防 癌症 
的 作用 。 硒 还 参与 人 体内 谷 胱 甘 肽 过 氧化 酶 的 代谢 过 程 ， 是 人 体 生命 
活动 不 可 缺少 的 微量 元 素 。 缺 硒 时 容易 发 生 克 山 病 ， 但 若 摄 人 过 多 的 
硒 会 对 人 体 健 康 造 成 危害 。 近 年 来 ， 我 国营 养 学 家 杨 光 折 教授 根据 大 
量 人 体 资 料 ， 提 出 了 硒 的 每 人 每 日 安全 摄 人 量 为 400kg。 
依据 《食品 安全 国家 标准 ”食品 中 硒 的 测定 》 (GB 5009. 93 一 
2010) ， 食 品 中 硒 的 测定 方法 有 氧化 物 原 子 获 光 光 谱 法 、 菊 光 法 两 种 ， 
下 面 主 要 对 氧化 物 原子 荧光 光谱 法 进行 详细 阐述 。 
1. 原理 
试 样 经 酸 加 热 消 化 后 ， 在 6molXL 的 盐酸 介质 中 ， 将 试 样 中 的 六 
价 硒 还 原 成 四 价 硒 。 用 硼 氨 化 钠 或 硼 毛 化 钾 作 还 原 剂 ， 将 四 价 硒 在 盐 
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酸 介质 中 还 原 成 硒 化 所 (HSe) ， 由 载 气 (氧气 ) 带 人 原子 化 器 中 进 
行 原 子 化 。 在 硒 空 心 阴极 灯 照 射 下 ， 基 态 硒 原子 被 激发 至 高 能 态 ， 在 
去 活化 回 到 基态 时 ， 发 射出 特征 波长 的 荧光 ， 其 获 光 强度 与 硒 含量 
正比 ， 与 标准 系列 比较 定量 。 

2. 试剂 和 材料 

除非 另 有 规定 ， 本 方法 所 使 用 试剂 均 为 分 析 纯 ， 水 为 GB/T 
6682 一 2008 规定 的 三 级 水 。 

(1) 常用 试剂 ”硝酸 ( 优 级 纯 ) 、 高 氧 酸 ( 优 级 纯 ) 、 盐 酸 ( 优 
级 纯 ) 、 氢 氧化 钠 〈 优 级 纯 ) 、 过 氧化 氧 〈 质 量 分 数 为 30% ) 。 

(2) 混合 酸 ”将 硝酸 与 高 毛 酸 按 体积 比 为 9: 1 混合。 

(3) 硼 氢 化 钠 溶液 (8g/L) 称 取 8.0g 硼 氧化 钠 (NaBH,)， 深 
于 氧 氧化 钠 溶液 (5g/L) 中 ， 然 后 定 容 至 1000mL， 混 匀 。 

(4) 铁 氰 化 钙 (100gL) ” 称 取 10.0g 铁 氟 化 钊 [ (KFe (CN)。) ] ， 
溶 于 100mL 水 中 ， 混 匀 。 

(5) 三 标准 储备 液 ” 精 确 称 取 100. 0mg 硒 (光谱 纯 ) ， 溶 于 少量 
硝酸 中 , 加 2mL 高 毛 酸 ， 置 于 沸水 浴 中 加 热 3 ~ 4h,， 冷却 后 再 加 
8. 4mL 盐酸 ， 再 置 于 沸水 浴 中 者 2min， 准 确 稀释 至 1000mL。 其 盐酸 浓 
度 为 0. Imol/L， 此 储备 液 每 毫升 相当 于 100kg 三。 

(6) 硒 标 准 使 用 液 ” 取 100kgpnmL 的 硒 标 准 储备 液 1. 0mL， 定 容 
至 100mL。 此 使 用 液 中 硒 的 质量 浓度 为 1 jg/ mL。 

(7) 盐酸 (6mol/L) 量 取 50mL 盐酸 ( 优 级 纯 ) 缓慢 加 入 
40mL 水 中 ， 冷却 后 定 容 至 100mL。 

3. 仪器 和 设备 

原子 荧光 光谱 仪 〈 带 硒 空心 阴极 灯 )、 电 热 板 、 微 波 消 解 系统 、 天 
平 〈 感 量 为 Img) 、 粉 碎 机 、 烘 箱 。 

4. 分 析 步 又 

(1) 试 样 的 制备 

1) 粮食 : 试 样 用 水 洗 三 次 ， 于 60% 烘 干 ， 粉 碎 ， 储 于 塑料 瓶 内 ， 
备用 。 
2) 蔬菜 及 其 他 植物 性 食物 : 取 可 食 部 分 用 水 洗 净 ， 然 后 用 纱布 
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吸 去 水 滴 ， 打 成 匀 浆 后 备用 。 
3) 其 他 固体 试 样 : 粉碎 ， 混 匀 ， 备 用 。 
4) 液体 试 样 : 混 匀 ， 备 用 。 
5) 试 样 的 消解 
@ 电热 板 加 热 消解 : 称 取 0.5 ~2g (精确 至 0.001g) 试 样 或 吸取 
1. 00 ~ 10. 00mL 液体 试 样 ， 置 于 消化 瓶 中 ， 加 10. 0mL 混合 酸 及 几 粒 
玻璃 珠 ， 盖 上 表面 亚 冷 消化 过 夜 ， 次 日 于 电热 板 上 加 热 ， 并 及 时 补 加 
硝酸 。 当 溶液 变 为 清亮 无 色 并 伴 有 白 烟 时 ， 再 继续 加 热 至 剩余 2mL 左 
右 ， 不 可 藻 干 。 冷却， 再 加 5. 0mL 盐酸 ， 继 续 加 热 至 溶液 变 为 清亮 无 
色 并 伴 有 白 烟 出 现 ， 将 六 价 硒 还 原 成 四 价 硒 。 冷却， 转移 至 50mL 容 
量 瓶 中 定 容 ， 混 匀 备 用 。 同 时 做 空白 试验 。 
@) 微波 消解 : 称 取 0.5 ~2g (精确 至 0.001g) 试 样 置 于 消化 管 
中 ， 加 10mL 硝酸 、2mL 过 氧化 氧 ， 振 播 混合 均匀 ， 于 微波 消化 仪 中 消 
化 ， 其 消化 推荐 条 件 见 表 7-5-3 。 可 根据 不 同 的 仪器 自行 设 定 消解 条 件 。 
表 7:53 微波 消化 推荐 条 件 
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STAGE 了 POWER RAMP SC HOLD 
1 1600 W 100% 6: 00 120°C 1: 00 
多 1600 W 100% 3: 00 150°C 5: 00 
3 1600 W 100% 5: 00 200°C 10: 00 


























冷却 后 转 人 锥 形 瓶 中 ， 加 几 粒 玻璃 珠 ， 在 电热 板 上 继续 加 热 至 近 
于 ,不 可 蒸 干 ， 再 加 5. 0mL 盐酸 ， 继 续 加 热 至 溶液 变 为 清亮 无 色 并 伴 
有 白 烟 出 现 ， 将 六 价 硒 还 原 成 四 价 硒 。 冷却， 转移 试 样 消化 液 置 于 
25mL 容量 瓶 中 定 容 ， 混 匀 备 用 。 同 时 做 空白 试验 。 

吸取 10. 0mL 试 样 消化 液 置 于 15mL 离心 管 中 ， 加 2.0mL 盐酸 和 
1. 0mL 铁 氰 化 钾 溶 液 ， 混 匀 待 测 。 

(2) 标准 曲线 的 配制 ”分 别 取 0.00mL、0.10mL、0.20mL、 
0. 30mL、0. 40mL、0. 50mL 标准 使 用 液 置 于 15mL 离心 管 中 ， 用 去 离子 
水 定 容 至 10mL， 再 分 别 加 2mL 盐酸 和 1.0mL 铁 氰 化 钾 溶 液 ， 混 匀 ， 
绘制 标准 工作 曲线 。 
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(3) 测定 





1) 仪器 参考 条 件 : 负 高 压 为 340V; 灯 电 流 为 100mA; 原子 化 温 





度 为 800% ; 炉 高 为 8mm; 载 气 流速 为 500mL/min; 
1000mL/min; 测量 方式 为 标准 曲线 法 ; 读数 方式 为 峰 面 积 ; 








屏蔽 气流 速 为 
延迟 时 间 





为 1s; 读数 时 间 为 15s; 加 液 时 间 为 8s; 进 样 体积 为 2mL。 
2) 测定 : 设 定好 仪器 最 佳 条 件 ， 逐 步 将 炉 温 升 至 所 需 温 度 ， 稳 





定 10 ~20min 后 开始 测量 。 




















读数 稳定 之 
测量 ， 分 别 测定 试 样 空 
进 样 咒 。 





5. 分 析 结 果 的 表述 











按 式 (7-5-5) 计算 试 样 中 硒 











的 含量 。 


(c—-co) xVx1000 





~ mx1000 x 1000 


























ng/ mL); 


星 


式 中 X 一 一 试 样 中 硒 的 含量 (mg/kg 或 mg/L); 
c 一 一 试 样 消化 液 中 硒 的 含 
co 试 样 








室 白 消化 液 中 硒 的 含量 (ng/mL) 





mm 一 一 试 样 的 质量 或 体积 (g 或 mL); 
[一 一 试 样 消化 液 的 总 体积 (mL) 。 











连续 用 标准 系列 溶液 的 “0” 管 进 样 ， 待 
后 ， 转 入 标准 系列 溶液 的 测量 ,绘制 标准 曲线 。 转 入 试 样 
白 和 试 样 消化 液 ， 在 测 不 同 的 试 样 前 都 应 清洗 
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结果 以 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 算术 平均 值 表 








示 ， 保留 三 位 有 效 数字 。 在 重复 怕 


绝对 差 值 不 得 超过 算术 平均 值 的 
五 、 食 品 中 锡 的 测定 





10% 。 





E 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 





依据 《食品 中 锡 的 测定 》 (GB/AT 5009. 16 一 2003 ) ， 锡 的 测定 方法 


为 氧化 物 原子 荧光 光谱 法 。 
1. 原理 


试 样 经 酸 加 热 消 化 ， 锡 被 氧化 成 四 价 锡 ， 在 六 
成 锡 的 氧化 物 ， 并 由 载 气 带 入 原子 化 融 进 行 原子 化 。 在 特制 锡 空心 阴 








极 灯 的 照射 下 ， 基 态 锡 原子 被 激发 至 高 能 态 ， 














发 射出 特征 波长 的 艾 光 ， 其 荧光 强度 与 锡 含 贞 





较 定 量 


改正 量 。 








氢化 钠 的 作用 下 生 





在 去 活化 回 到 基态 时 ， 
成 正比 ， 与 标准 系列 比 
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2. 试剂 

1) 硫酸 ( 优 级 纯 ) 。 

2) (4 +1) 硝酸 -高 

3) (1+9) 硫酸 溶 
水 中 混 匀 。 

4) 硫 逐 (150g/L) + 抗坏血酸 (150g/L) : 分 别称 取 15g 硫 脲 和 
15g 抗坏血酸 溶 于 水 中 ， 并 稀释 至 100mL (此 溶液 需 置 于 棕色 瓶 中 避 
光 保 存 ) 。 

5) 硼 氧 化 钠 溶液 (7g/L) : 称 取 7.0g 硼 氢 化 钠 ， 浴 于 所 氧化 钠 
溶液 (5g/L) 中 ， 并 定 容 至 1000mL。 

6) 锡 标 准 使 用 液 : 准确 吸取 1. 0mL 100ug/mL 锡 国 家 标准 溶液 


酸 混 


氧 酸 混合 
液 : 量 取 100mL 硫酸 ( 优 级 纯 ) 倒 人 900mL 





























(标准 号 : BW3035) 置 于 100mL 容量 瓶 中 , 用 (1 +9) 硫酸 溶液 定 容 
至 刻度 。 此 溶液 浓度 为 1ug/mL。 
3. 仪器 


双 道 原子 奕 光 光 度 计 、 电 热 板 。 

4. 分 析 步 又 

(1) 试 样 的 制备 ”粮食 、 豆 类 除去 杂质 和 人 尘土 ， 碾 碎 后 过 40 目 
第 水果、 蔬菜、 肉 、 水 产 类 洗 净 晾 干 ， 取 可 食 部 分 制 成 匀 浆 。 

(2) 试 样 的 消化 

1) 称 取 1.0 ~ 5.0g 试 样 置 于 锥 形 瓶 中 加 1.0mL 浓 硫酸 、 
10.0mL (4+1) 硝酸 -高 氯 酸 混 合 酸 和 3 粒 玻璃 珠 ， 放 置 过 夜 ， 次 日 
电热 板 上 加 热 消 化 〈 若 酸 液 过 少 ， 则 可 适当 补 加 硝酸 ， 继 续 消 化 至 
冒 白 烟 ) ， 待 液体 体积 近 lmL 时 取 下 冷却 ， 用 水 将 消化 试 样 转 和 人 50mL 
容量 瓶 中 ， 加 水 定 容 至 刻度 ， 摇 匀 备 用 。 同 时 做 空白 试验 。 

2) 分 别 取 定 容 后 的 试 样 10mL 置 于 15mL 比 色 管 中 ， 加 入 2mL 硫 
脲 (150g/L) + 抗坏血酸 (150g/L) 混合 溶液 ， 摇 匀 。 

(3) 标准 系列 溶液 的 配制 ”分 别 吸取 锡 标 准 使 用 液 0mL、0. lmL、 
0.SmL、1.0mL、1.5SmL、2.0mL， 置 于 15mL 比 色 管 中 , 分 别 加 入 
(1+9) 硫酸 溶液 2.0mL、1.9mL、 1.5mL、1.0mL、0.5mL、0.0mL，, 
用 水 定 容 至 10mL， 再 加 入 2mL 硫 脲 (150g/L) + 抗坏血酸 (150g/L) 
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混合 浴 液 ， 播 匀 。 

(4) 测定 

1) 仪器 参考 条 件 : 负 高 压 为 380V; 灯 电 流 为 70mA; 原子 化 温度 
为 850C ; 炉 高 为 10mm; 载 气 流速 为 500mL/min; 屏蔽 气流 速 为 
1200mL/min; 测量 方式 为 标准 曲线 法 ; 读数 方式 为 峰 面积 ; 延迟 时 间 
为 1s; 读数 时 间 为 15s; 加 液 时间 为 8s; 进 样 体积 为 2mL。 

2) 测定 : 根据 试 样 情况 任 选 以 下 一 种 方法 : 

Q@ 浓度 测定 方式 测量 设 定好 仪器 的 最 佳 状态 ， 逐 步 将 炉 温 升 至 
所 需 温度 ， 稳 定 10 ~20min 后 开始 测量 。 连 续 用 标准 系列 溶液 的 “0” 
管 进 样 ， 待 读数 稳定 后 ， 转 入 标准 系列 溶液 的 测定 ,绘制 标准 曲线 。 
转 入 试 样 的 测定 ,分 别 测定 试 样 空 白 和 试 样 消化 液 ， 在 测 不 同 的 试 样 
前 都 应 清洗 进 样 器 。 

@) 仪器 自动 计算 结果 方式 测量 : 利用 仪器 提供 的 软件 功能 可 进行 
浓度 直 读 测定 。 为 此 ， 在 开机 、 设 定 条 件 和 预 热 后 ， 还 需 输 入 必要 的 
参数 ， 即 试 样 量 (g 或 mL) 、 稀 释 体 积 (mL) 、 进 样 体积 (mL) 、 结 
果 的 单位 、 标 准 系列 溶液 各 点 的 重复 测量 次 数 、 标 准 系列 溶液 的 点 数 
(不 计 零 点 ) 及 各 点 的 浓度 值 。 逐 步 将 炉 温 升 至 所 需 温度 ， 稳 定 后 
台 测量 。 连 续 用 标准 系列 溶液 的 “0” 管 进 样 ， 待 读数 稳定 后 ， 转 入 
标准 系列 溶液 的 测定 ， 绘 制 标 准 曲 线 。 在 转 入 试 样 测 定之 前 ， 再 进入 
空白 值 测量 状态 ， 用 试 样 空白 液 进 样 ， 让 仪器 取 其 均值 作为 扣除 的 空 
白 值 ， 随 后 即 可 一 次 测定 试 样 。 测 定 完毕 后 ， 选 择 “ 打 印 报告 ” 即 可 
将 测定 结果 自动 打印 出 来 。 

5. 分 析 结 果 的 表述 

按 式 (7-5-6) 计算 试 样 中 三 的 含量 。 

(c—-e) xVx1000 
m x 1000 x 1000 
式 中 X 一 一 试 样 中 锡 的 含量 (mg/kg 或 mg/L); 
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(7-5-6) 








< 一 一 试 样 消化 液 中 锡 的 含量 (ng/mL) ; 
co 试 样 空白 消化 液 中 锡 的 含量 (ng/mL)，; 








m 一 一 试 样 的 质量 或 体积 (g 或 mL); 
T 一 一 试 样 消化 液 的 总 体积 (mL) 。 
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示 ， 保留 两 位 有 效 数字 。 在 重复 怕 





以 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 算术 平均 值 表 
E 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 





绝对 差 值 不 得 超过 算术 平均 值 的 10% 。 
第 六 节 ”气相 色谱 法 在 食品 检验 中 的 应 用 


气相 色谱 (Gas Chromatography 
He) 为 流动 相 的 柱 
发 性 物质 ， 包 括 气 体 、 液 体 或 
统 、 柱 系统 、 检 洲 
装置 ， 使 待 分 析 档 
流动 相 ) 带 入 色谱 柱 
运动 中 在 固 





固体 。 









































， 相 

















色谱 分 离 技术 。 其 分 析 对 象 是 一 些 热 稳定 性 高 的 


上 器 和 数据 处 理 系统 组 成 。 其 分 析 流 程 为 : 通过 进 
fF 品 进入 汽化 室 ， 汽 化 后 被 惰 怕 
内 含有 液体 或 固体 固定 相 ， 于 是 样品 组 分 在 
定 相 和 流动 相 之 间 进 行 反复 多 次 的 分 配 或 吸附 /解吸 附 ， 
最 终 在 载 气 中 浓度 大 的 组 分 先 流出 色谱 柱 ， 而 在 


，GC) 是 一 种 以 气体 (N, 、 瑟 、 
气相 色谱 仪 由 气 路 系统 、 进 样 系 
样 











气体 〈 即 载 气 ， 也 叫 








固定 相 中 分 配 浓度 大 











的 组 分 后 流出 。 组 分 流出 色谱 柱 后 ， 立 即 进入 检测 器 。 检 测 需 进一步 
将 样品 组 分 的 响应 转变 为 电信 号 。 电 信号 的 大 小 与 被 测 组 分 的 量 或 浓 














度 成 正比 。 放 大 并 记录 这 些 信号 ， 


即 得 气相 色谱 区 
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气相 色谱 技术 是 在 1952 年 出 ] 
熟 ， 目 前 已 成 为 最 广泛 应 用 
术 起 步 于 1954 年 ， 之 后 得 到 长 足 发 





























现 的 ，20 世纪 60 年 代 就 已 相当 成 
的 现代 分 析 技 术 之 一 。 我 





国 的 气相 色谱 技 
展 ， 在 食品 分 析 领 域 , 实现 了 食品 











中 特殊 挥发 性 营养 物质 或 挥发 性 衍生 物 (如 脂肪 酸 、 和 氨基 酸 、 维 生 
素 、 糖 等 ) 的 定性 定量 鉴定 ， 以 及 食品 中 污染 物 ( 如 毒素 、 农 药 ) 及 


外 源 物 质 的 (食品 添加 剂 等 检测 。 
水 的 450 余 项 检测 中 ， 气 相 色 谱 法 测试 超过 120 
气相 色谱 法 在 食品 分 
食品 样品 要 深度 清 污 和 分 馏 ， 
扰 物 ， 另 一 方面 需 人 
混合 物 ， 使 其 能 进入 分 析 系 统 而 不 会 对 


食品 、 食 品 添加 剂 、 





项 ， 约 占 总 检测 项 目的 28% 。 但 是 气 


HE > 


些 实际 问题 需 进 一 步 解 决 ， 如 复 
面 清除 食品 中 其 他 非 挥发 物质 或 了 
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本 





人 霹 














据 统计 ， 在 了 


虑 国 普 通 





食品 、 保 健 




















i 中 也 存在 一 
一 方 
则 备 相对 简单 的 
色谱 柱 及 检测 器 有 太 大 的 损 

















害 。 此 外 ， 对 于 一 些 
点 降低 后 才 可 进行 分 析 测定 。 
目前 ， 对 食品 分 析 精 密度 、 诊 











点 较 高 的 分 离 物 ， 只 有 经 酯 化 等 预 处 至 











使 其 
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E 确 度 和 速度 要 求 的 不 断 提高 也 为 气 








相 色 谱 技 术 提 出 了 新 的 发 展 方向 ， 


如 分 离 效 细 





更 佳 、 检 测 灵敏 度 更 
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高 、 应 用 更 广泛 、 自 动 化 程度 更 高 等 。 联 用 技术 即 能 在 分 离 的 同时 解 
决定 性 问题 ， 如 气相 色谱 -质谱 联 用 (GC-MS) 、GC-ICPZMS 联 用 、 气 
相 色 谱 - 伟 里 叶 变 换 红 外 光谱 联 用 ( GC-FTIR)、 气 相 色 谱 - 原 子 光 谱 联 
用 等 。 对 于 成 分 特别 复杂 的 食品 ， 如 果 一 根 色谱 柱 无 法 实现 分 离 ， 则 
还 可 以 考虑 气相 色谱 -气相 色谱 联 用 技术 ， 即 把 第 一 根 色谱 柱 无 法 分 
的 组 分 转移 出 来 ， 采 用 另外 一 根 色谱 柱 进 行 分 离 ， 或 者 用 另外 一 种 模 
式 进行 分 离 ， 通 常 是 采用 多 柱 串 联 。 不 断 更 新 检测 技术 ， 使 检测 灵敏 
度 日 益 提 高 也 是 气相 色谱 的 一 个 重要 开发 方向 。 

一 、 食 品 中 甜蜜 素 的 测定 

甜蜜 素 的 化 学 名 称 为 环 己基 和 氨基 磺 酸 钠 ， 属 于 非 营 养 型 合成 甜 味 
剂 ， 甜 度 是 蔗糖 的 30 ~ 40 倍 。 但 甜蜜 素 不 似 糖 精 ， 用 量 稍 多 时 会 有 苗 
味 。 它 是 国际 通用 的 食品 添加 剂 ， 被 用 在 清凉 饮料 、 果 汁 、 冰 激 凌 、 
糕点 及 密 钱 等 食品 中 。 但 是 ， 若 经 常食 用 甜蜜 素 含量 超标 的 饮料 或 其 
也 食品 ， 会 对 人 体 肝脏 和 神经 系统 造成 危害 ， 特 别 是 对 代谢 排毒 能 
较 弱 的 老人 、 孕 妇 、 小 孩 危 害 更 明显 。 根 据 《 食 品 安全 国家 标准 食 
品 添加 剂 使 用 标准 》 (GB 2760 一 2011) 的 规定 ， 甜 蜜 素 可 以 作为 甜蜜 
素 甜 味 剂 ， 其 使 用 范围 为 : 冷冻 饮品 (食用 冰 除 外 ) 、 水 果 摊 头 、 脐 
制 的 蔬菜 、 腐 乳 类 、 配 制 酒 、 果 冻 、 粒 点、 饼干、 面包、 复合 调味 料 、 
饮料 类 (包装 饮用 水 类 除外 ) 等 ， 其 最 大 使 用 量 为 0.65g/kg; 蜜 钱 凉 
果 、 果 桨 ， 最 大 使 用 量 为 1. 0g/kg; 凉 果 类 、 话 化 类 (甘草 制品 ) 、 果 
丹 〈 饼 ) 类 等 ， 最 大 使 用 量 为 8. 0g/kg; 带 壳 熟 制 坚 果 及 将 类 ， 最 大 
使 用 量 为 6. 0g/kg; 脱 壳 熟 制 坚果 及 籽 料 ， 最 大 使 用 量 为 1.2g/kg。 下 
面 介绍 《食品 中 环 己 基 和 氨基 磺 酸 钠 的 测定 》 (GB 5009. 97 一 2003) 中 
的 气相 色谱 法 (第 一 法 )。 

1. 原理 

在 硫酸 介质 中 环 己基 氨基 础 酸 钠 与 亚 硝酸 反应 ， 生 成 环 已 醇 亚 硝 
酸 酯 ， 利 用 气相 色谱 法 进行 定性 和 定量 。 

2. 试剂 

(1) 常用 试剂 ” 正 已 烷 、 和 氧化 钠 、 层 析 硅 胶 (或 海 砂 ) 。 

(2) 亚 硝酸 钠 溶 液 (50g/L) ”50g 亚 硝酸 钠 溶 解 于 1000mL 蒸馏 
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水 中 。 

(3) 硫酸 溶液 (100g/L)” 移 取 55mL 浓 硫 酸 (p =1. 84g/cmi ) ， 
缓慢 注入 蒸馏 水 中 ， 并 不 断 搅拌 ， 待 溶液 冷却 后 ， 稀 释 定 容 
至 1000mL。 

(4) 环 己基 氨基 磺 酸 钠 标 准 溶液 ”精确 称 取 1. 0000g 环 已 基 氮 基 
磺 酸 钠 ， 加 水 溶解 并 定 容 至 100mL。 此 溶液 每 毫升 含 环 已 基 氮 基 磺 酸 
钠 10mg。 

3. 仪器 

1) 气相 色谱 仪 : 附 氨 火焰 离子 化 检测 器 (FID) 。 

2) 旋涡 混合 器 。 

3) 离心 机 。 

4) 10uL 微量 注射 器 。 

5) 色谱 条 件 

人 色谱 柱 : 长 度 为 2m， 内 径 为 3mm，U 形 不 锈 钢 柱 。 

@ 固定 相 : Chromosorb W AW-DMCS (80 ~ 100 目 )， 涂 以 10% 
SE-30。 

@ 测 定 条 件 : 柱 温 为 80% ， 汽 化 温度 为 130% ,检测 温度 
150% ; 流速 ,氮气 为 40mLmin， 氧 气 为 30mL/min， 空 气 
300mL/min。 

4. 试 样 的 处 理 

(1) 液体 试 样 ” 摇 匀 后 直接 称 取 。 含 二 氧化 碳 的 试 样 应 先 加 热 除 
去 二 氧化 碳 ; 含 酒精 的 试 样 应 加 40g/L 氧 氧化 钠 溶液 调 至 碱 性 ， 于 沸 
水 浴 中 加 热 除去 酒精 ， 制 成 试 样 。 

(2) 国体 试 样 “ 对 于 凉 果 、 宫 钱 类 试 样 ， 应 将 其 剪 碎 制 成 试 样 。 

5. 分 析 步 又 

(1) 试 样 的 制备 

1) 液体 试 样 : 称 取 20. 0g 试 样 ， 置 于 100mL 带 塞 比 色 管 ， 然 后 
将 比 色 管 置 于 冰 浴 中 。 

2) 固体 试 样 : 称 取 2.0g 已 剪 碎 的 试 样 置 于 研 钵 中 ， 加 少许 层 析 
硅胶 (或 海 砂 ) 研磨 至 呈 干 粉 状 ， 经 漏斗 倒 入 100mL 容量 瓶 中 ， 加 水 
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冲洗 研 钵 ， 并 将 洗 液 一 并 转移 至 容量 瓶 中 ， 加 水 至 刻度 ， 不 时 摇动 ， 
lh 后 过 滤 ， 即 得 试 样 。 准 确 吸 取 20mL 试 样 置 于 100mL 带 塞 比 色 管 ， 
然后 将 比 色 管 置 于 冰 浴 中 。 

(2) 测定 

1) 标准 曲线 的 绘制 :准确 吸取 1. 00mL 环 己基 氨基 磺 酸 钠 标 准 溶 
液 ， 置 于 100mL 带 塞 比 色 管 中 ， 加 水 20mL， 置 于 冰 浴 中 ， 然 后 加 入 
50g/L 的 亚 硝 酸 钠 溶液 SmL 和 100g/L 的 硫酸 溶液 5mL， 授 匀 ， 在 冰 浴 
中 放置 30min， 并 经 常 摇动 ， 再 准确 加 入 10mL 正己 烷 和 5g 氧化 钠 ， 
摇 匀 后 置 于 旋涡 混合 器 上 振动 Imin (或 振 反 80 次 ) ， 待 静止 分 层 后 吸 
出 己 烷 层 ， 置 于 10mL 带 塞 离心 管 中 进 行 离心 分 离 ， 每 毫升 已 烷 提 取 
液 相当 于 1mg 环 己基 和 氨基 磺 酸 钠 。 将 标准 提取 液 进 样 1 ~5pL 于 气相 
色谱 仪 中 ， 根 据 响应 值 绘制 标准 曲线 。 

2) 对 试 样 管 按 1) 中 自 “ 加 入 50g/L 的 亚 硝酸 钠 溶液 SmL” 起 进 
行 操作 ， 然 后 将 试 样 同 样 进 样 1 ~SuL， 测 得 响应 值 ， 从 标准 曲线 上 查 
出 相应 的 含量 。 

6. 结果 计算 







































































































































































mi x10 x1000 10m, 
mxVx1000 mxV 
式 中 XxX 一 一 试 样 中 环 己基 氨基 磺 酸 钠 的 含量 (g/kg); 
m 一 一 试 样 质量 (g); 
/一 一 进 样 体积 (pL); 
10 一 一 正己 烷 加 入 量 (mL) ; 
mi 一 一 测定 用 试 样 中 环 己 基 氨 基 磺 酸 钠 的 质量 (hg) 。 
计算 结果 保留 两 位 有 效 数字 。 
7. 精密 度 
在 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算 
术 平 均值 的 10% 。 
8. 试验 说 明 
1) 本 方法 适用 于 饮料 、 凉 果 等 食品 中 环 已 基 和 氨基 磺 酸 钠 的 测定 
2) 本 标准 检 出 限 为 4ug。 


误导 





(7-6-1) 
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二 、 食 品 中 有 机 磷 农 药 残留 量 的 测定 

有 机 磷 农 药 作 为 高 效 、 广 谱 的 杀 虫 剂 和 除草 剂 被 广泛 应 用 于 农业 
生产 中 。 它 是 我 国 目前 使 用 量 最 大 的 一 类 农药 ， 如 甲 胺 磷 、 乐 果 、 政 
敌 旦 、 对 硫 磷 等 。 其 特点 是 : 化 学 性 质 不 稳定 ， 在 自然 界 中 易 分 解 ， 
在 生物 体内 易 分 解 ; 容易 在 植物 性 食品 ， 尤 其 是 水 果 、 蔬 菜 中 残留 ， 
其 残留 量 高 ， 残 留 时 间 长 ; 通过 食物 链 在 人 体 累 积 会 引起 致 畸 、 致 癌 、 
致 突变 等 危害 。 

因此 ， 加 强 对 有 机 磷 农 药检 测 方法 的 研究 ， 特 别 是 灵敏 、 准 确 、 
简便 的 检测 方法 ， 对 保护 生态 环境 ， 保 障 人 类 健康 有 着 重要 的 意义 。 
《食品 中 有 机 磷 农 药 残留 量 的 测定 》( GBZT 5009. 20 一 2003 ) 为 我 国 现 
行 的 食品 中 有 机 磷 农 药 残 留 量 测 定 的 国家 标准 测 ， 现 就 其 中 的 第 一 法 
进行 介绍 。 

1. 原理 

含有 机 磷 的 试 样 在 富 氢 焰 上 燃烧 ， 以 HPO 碎片 的 形式 放射 出 波长 
为 526nm 的 特性 光 。 这 种 光 通 过 滤 光 片 选 择 后 ， 由 光电 倍增 管 接收 ， 
转换 成 电信 号 ， 经 微 电 流 放大 器 放大 后 被 记录 下 来 。 将 试 样 的 峰 面 积 
或 峰 高 与 标准 品 的 峰 面 积 或 峰 高 进行 比较 定量 。 

2. 试剂 

(1) 化 学 品 丙酮 、 二 握 甲 烧 、 握 化 钠 、 无 水 硫酸 钠 、 助 滤 剂 
Celite 545 。 

(2) 农药 标准 品 



















































































































































































政敌 旦 (DDVP) 纯度 二 99% 
甲 拌 磷 (phorate) 纯度 三 98% 
二 嗪 磷 (diazinon ) 纯度 三 98% 

1 基 喀 喧 磷 (pirimiphos-methyl ) 纯度 二 99% 
稻 瘟 净 (kitazine) 纯度 二 99% 
氧化 唑 硫 磷 (po-quinalphos) 纯度 二 99% 

1 座 硫 磷 (methdathion) 纯度 三 99. 6% 
乙 硫 磷 (ethion) 纯度 二 95% 
唆 硫 磷 (quinaphos ) 纯度 二 98. 2% 
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杀 蜡 硫 磷 (fenitrothion) 纯度 三 98. 5% 

久 效 磷 (monocrotophos ) 纯度 三 99% 

巴 胺 磷 (propetumphos ) 纯度 三 99% 

乙 踪 硫 磋 (etrimfos) 纯度 二 97% 

甲 基 对 硫 磷 (parathion-methyl) ”纯度 宇 99% 

水 腕 硫 磷 (isocarbophos) 纯度 三 99% 

稻 丰 散 (phenthoate ) 纯度 三 99. 6% 

克 线 磷 (phenamiphos ) 纯度 二 99. 9% 

乐 果 (dimethoate) 纯度 三 99. 0% 

对 硫 磷 (parathion ) 纯度 二 99. 0% 

速 灭 磷 (mevinphos) 顺 式 纯度 二 60% ， 反 式 纯度 二 409% 
(3) 农药 标准 溶液 的 配制 ”分 别 准确 称 取 上 述 农 药 标准 品 ， 用 二 




















氯 甲 烷 作 溶剂 ,分别 配制 成 1.0mg/mL 的 标准 储备 液 ， 储 于 冰箱 


(4% ) 中 。 使 用 时 根据 各 农药 品种 的 仪器 响应 情况 ， 吸 取 不 同 量 的 标 




















准 储备 液 ， 用 二 氧 甲 烷 稀 释 成 混合 标准 使 用 液 。 


3. 仪器 





组 织 的 碎 机 、 粉 碎 机 、 旋 转 蒸发 仪 、 气 相 色 谱 仪 〈 附 有 火焰 光度 


检测 器 )。 
4. 试 样 的 制备 





取 粮 食 试 样 用 粉碎 机 粉碎 ， 过 20 目 筛 制 成 粮食 试 样 ; 水 果 、 蔬 全 


试 样 去 掉 非 可 食 部 分 后 制 成 待 分 析 试 样 。 
5. 分 析 步 又 
(1) 提取 

















1) 水 果 、 蔬 菜 : 称 取 50. 00g 试 样 ， 置 习 








F 300mL 烧杯 中 ， 加 入 


50mL 水 和 100mL 丙酮 (提取 液 总 体积 为 130mL) ， 用 组 织 的 碎 机 提取 





1 ~2min。 匀 浆液 经 铺 有 两 层 滤纸 和 约 10g Celite 545 的 布 氏 漏斗 减 压 








滤 。 取 滤液 100mL， 移 至 500mL 分 液 浊 























局 斗 中 。 


2) 谷物 : 称 取 25. 00g 试 样 ， 置 于 300mL 烧杯 
和 100mL 丙酮 ， 以 下 步 又 同 水 果 、 蔬 菜 的 提取 。 








PpP， 加 入 50mL 水 


(2) 净化 ”向 上 述 滤液 中 加 入 10 ~ 1$g 氧化 钠 ， 使 溶液 处 于 饱和 
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状态 ， 猛 烈 振 摇 2 ~ 3min， 静 置 10min， 使 丙酮 与 水 相 分 层 ， 水 相 用 
50mL 二 和 氯 甲烷 振 授 2min， 再 静 置 分 层 。 将 丙酮 与 二 氯 甲烷 提取 液 合 
并 , 用 装 有 20 ~30g 无 水 硫酸 钠 的 玻璃 漏斗 脱水 滤 入 250m 圆 底 烧 瓶 
中 ， 再 以 约 40mL 二 氧 甲烷 分 数 次 洗涤 容器 和 无 水 硫酸 钠 ， 将 洗涤 液 
也 并 入 烧瓶 中 ， 用 旋转 荧 发 器 浓缩 至 约 2mL， 将 浓缩 液 定量 转移 至 
5 ~25mL 容量 瓶 中 ， 加 二 氧 甲 烷 定 容 至 刻度 。 

(3) 气相 色谱 测定 ”色谱 参考 条 件 如 下 : 

1) 色谱 柱 

Qa 玻璃 柱 2.6mx3mm (i. d) ， 填 装 涂 有 4. 5% DC-200 +2.5% OV- 
17 的 Chromosorb W AW-DMCS (80 ~ 100 目 ) 的 担 体 。 

@) 玻璃 柱 2.6mx3mm (id)， 填 装 涂 有 质量 分 数 为 1. 5% QF-1 
的 Chromosorb W AW-DMCS (60 ~80 日 )。 

@ 气体 速度 : 氮气 为 50mL/min， 氧气 为 100mL/min， 空 气 为 
SOmL/min。 
2) 温度 : 柱 箱 温 度 为 240% ， 汽 化 室温 度 为 260%C ， 检 测 器 温度 
为 270%C。 

(4) 测定 ”吸取 2 ~5kL 混合 标准 液 及 试 样 净化 液 注 和 人 色谱 仪 中 ， 
以 保留 时 间 定 性 ， 以 试 样 的 峰 高 或 峰 面积 与 标准 比较 定量 。 

6. 结果 计算 























































































































A; xV xV, xE, x1000 
i A, xV,xV,xmx1000 





(7-6-2) 











式 中 一 一 i 组 分 有 机 磷 农 药 的 售 量 (mg/kg) ; 
4, 一 一 混合 标准 液 中 i 组 分 的 峰 面 积 (积分 单位 ) ; 





V 一 一 试 样 提取 液 的 总 体积 (mL); 

六 净化 用 提取 液 的 总 体积 (mL) ; 

太一 一 浓缩 后 的 定 容 体 FH (mL) ; 

太一 一 进 样 体积 (pL); 

,一 一 注入 色 谱 仪 中 的 i 标准 组 分 的 质量 (ng) ; 
试 样 的 质量 (g) 。 

计算 结果 保留 两 位 有 效 数字 。 
































mm 
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在 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算 
术 平 均值 的 15% 。 

8. 试验 说 明 

(1) 16 种 有 机 磷 农 药 的 色谱 图 如 网 7-6-1 所 示 。 








图 7-6-1 16 种 有 机 磷 农 药 的 色谱 图 
1 一 敌 敌 旦 最 低 检测 含量 为 0. 005meykg 2 一 速 灭 磷 最 低 检测 含量 为 0.004mg/kg 
3 一 久 效 磷 最 低 检测 含量 为 0.014mgykg 4 一 甲 拌 磷 最 低 检 测 含量 为 0. 004mg/ kg 
5 一 巴 胺 磷 最 低 检测 含量 为 0.01lmsykg 6 一 二 嗪 磷 最 低 检 测 含量 为 0.003mg/ kg 
7 一 乙 喀 硫 磷 最 低 检 测 含量 为 0.003mg/kg ”8 一 甲 基 喀 啶 磷 最 低 检测 含量 为 0 004mg/kg 
































9 一 甲 基 对 硫 磷 最 低 检 测 含量 为 0.004mg/kg ”10 一 称 瘟 净 最 低 检 测 含 量 为 0. 004mg/kg 
1 一 水 胺 硫 磷 最 低 检 测 含量 为 0.005mg/kg 12 一 氧化 唑 硫 磷 最 低 检 测 含 量 为 0.025mg/kg 
13 一 稳 丰 散 最 低 检 测 含量 为 0.017mg/kg 14 唑 硫 磷 最 低 检 测 含 量 为 0. 014mg/ kg 
15 一 克 线 磷 最 低 检测 含量 为 0 009mg/kg 16 一 乙 硫 磷 最 低 检 测 含 量 为 0.014mg/kg 

(2) 13 种 有 机 磷 农 药 的 色谱 图 ( 见 图 7-6-2) 。 

本 方法 适用 于 使 用 过 敌敌畏 等 二 十 种 农药 制剂 的 水 果 、 蔬 菜 、 谷 
类 等 作物 的 残留 量 分 析 。 

三 、 食 品 中 有 机 和 氯 农药 多 组 分 残留 量 的 测定 

有 机 氧 农药 是 曾 被 世界 各 国 广 泛 使 用 的 高 效 广 谱 杀 虫 剂 ， 主 要 包 
括 以 茶 为 原料 和 以 环 成 二 烯 为 原料 两 大 类 。 前 者 如 杀 忠 剂 DDT 和 六 六 
六 等 ， 杀 螨 剂 三 氧 杀 螨 砚 、 三 氯 杀 螨 醇 等 ， 杀 菌 剂 五 毛 硝 基 葵 、 百 菌 
清 等 ; 后 者 如 氯 丹 、 七 毛 、 艾 氏 剂 等 。 此 外 ， 以 松节油 为 原料 的 蒋 炳 
类 杀 虫 剂 、 毒 杀 芬 和 以 莫 烯 为 原料 的 冰片 基 毛 也 属于 有 机 氧 农药 。 这 
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图 7-6-2 13 种 有 机 磷 农 药 的 色谱 图 

1 一 敌 敌 黑 ”2 一 甲 拌 楼 ”3 一 二 嗪 磷 ”4 一 乙 喀 硫 磷 ”5 一 巴 胺 磷 
6 一 甲 基 喀 啶 磷 ”7 一 异 稻 瘟 净 ”8 一 乐 果 “9 一 吗 硫 磷 

10 一 甲 基 对 硫 磷 “11 一 杀 旦 硫 磷 ”12 一 对 硫 磷 ”13 一 乙 硫 磷 









































些 有 机 氧 农药 具有 一 些 相 似 的 理化 性 质 ， 如 挥发 性 低 、 化 学 性 质 稳 
定 、 不 易 分 解 、 易 溶 于 脂肪 和 有 机 溶剂 等 。 进 一 步 研 究 表明 ， 有 机 氧 
农药 属于 神经 毒物 和 实质 脏 器 毒物 ， 可 致癌 。 但 由 于 其 稳定 性 ， 致 使 
其 在 禁用 10 余年 后 ， 仍 能 在 水 域 、 土 壤 和 生物 体内 找到 残留 。《 食 品 
中 有 机 氧 农药 多 组 分 残留 量 的 测定 》 (GBAT 5009. 19 一 2008) 中 的 毛 
细 管 柱 气相 色谱 -电子 捕获 检测 器 法 (第 一 法 ) 规定 了 食品 中 六 六 六 
(HCH) 、 滴 滴 滴 (DDD) 、 六 毛茶 、 灭 蚁 灵 、 七 氧 、 氯 丹 、 艾 氏 剂 、 
狄 氏 剂 、 异 狄 氏 剂 、 硫 丹 、 五 氯 硝 基 葵 的 测定 方法 ， 适 用 于 肉 类 、 和 蛋 
类 、 乳 类 动物 性 食品 和 植物 (含油 脂 ) 中 a-HCH、B-HCH、y-HCH、 






























































" 460 . 简明 食品 检验 工 手 册 


























5-HCH、 六 毛茶 、 五 氧 硝 基 茶 、 





五 氧 茶 胺 、 七 氛 、 五 毛茶 基 硫 醚 、 艾 























氏 剂 、 氧 氮 丹 、 环 氧 七 氧 、 反 式 氯 丹 、a- 硫 丹 、 顺 式 氯 丹 、p，Pp“- 滴 
滴 伊 (DDE) 、 狄 氏 剂 、 异 狄 氏 剂 、B- 硫 丹 、p，p'- DDD 、o，p'-DDT、 
异 狄 氏 剂 醛 、 硫 丹 硫酸 盐 、p，p'-DDT、 异 狄 氏 剂 酮 、 灭 蚁 灵 的 分 析 。 





1. 原理 











试 样 中 有 机 毛 农 药 组 分 经 有 机 溶剂 提取 、 凝 胶 色 谱 层 析 净 化 ， 用 




















毛细 管 柱 气相 色谱 分 离 ， 用 电子 捕获 检测 融 检 测 ， 以 保留 时 间 定 性 ， 

















外 标 法 定量 。 
2. 试剂 
(1) 丙酮 分 析 纯 ， 重 蒸 。 
(2) 
(3) 




















(5) 
(6) 氧化 钠 分 析 纯 。 





石油 醚 ” 沸 程 为 30 ~60% ， 分 析 纯 ， 重 茸 。 
乙酸 乙 酯 “分 析 纯 ， 重 蒸 。 

(4) 环 已 烷 分 析 纯 ， 重 蒸 。 
正己 烷 分 析 纯 ， 重 蒸 。 


(7) 无 水 硫酸 钠 ， 分 析 纯 ， 将 无 水 硫酸 钠 置 于 干燥 箱 中 ， 于 
120 人 干燥 向， 冷却 后 ， 密 闭 保存 。 

(8) 聚 葵 乙 烯 凝 胶 (Bio-Beads S-X3) 200 ~400 目 ， 或 同类 产品 。 

(9) 农药 标准 品 各 种 可 检 农 药 的 标准 品 ， 纯 度 均 应 不 低 于 98% 。 





(10) 标准 溶液 的 配制 ”分 别 准确 称 取 或 量 取 适量 上 述 农 药 标 准 
品 ， 用 少量 茶 溶解 ， 再 用 正己 烷 稀 释 成 一 定 浓度 的 标准 储备 溶液 。 量 



























































取 适 量 标准 储备 溶液 ， 用 正己 烷 稀 释 为 系列 混合 标准 溶液 。 





3. 仪器 








(1) 气相 色谱 仪 配 有 电子 捕获 检测 器 (ECD) 
(2) 凝 胶 净化 柱 ”长 度 为 30cem， 内 径 为 2.3 ~2. 5cm 的 具 活 塞 玻 








璃 层 析 柱 ， 柱 底 垫 少许 玻璃 棉 。 





























用 洗 脱 剂 (1 +1) 乙酸 乙 酯 - 环 已 烷 浸 











泡 的 凝 腕 ， 以 湿 法 装 入 柱 中 ， 林 








FE 床 高 约 26cm， 族 胶 始 终 保持 在 洗 脱 








剂 中 。 
(3) 全 自动 凝 胶 色 谱系 统 
器 ， 供 选择 使 用 。 
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(4) 其 他 仪器 ”旋转 莹 发 仪 、 组 织 义 浆 器 、 振 荡 器 、 氮 气 浓 缩 器 。 


4. 分 析 步 又 











(1) 试 样 的 制备 ”蛋品 去 壳 ， 制 成 匀 浆 ; 肉 品 去 筋 后 ， 切 成 小 











块 ， 制 成 肉麻 ;乳品 混 匀 待 用 。 
(2) 提取 与 分 配 























1) 蛋 类 : 称 取 20g (精确 到 0.01g) 试 样 置 了 
中 ， 加 水 SmL ( 视 试 样 水 分 含量 加 水 ， 使 总 水 量 约 为 20g。 通 常 鲜 蛋 





中 水 分 的 质量 分 数 约 为 73% ， 加 水 SmL 即 可 ) ， 



































200mL 具 塞 锥 形 瓶 








再 加 入 40mL 丙酮 ， 


振 播 30min 后 ， 加 入 6g 氧化 钠 ， 充 分 摇 匀 ， 再 加 入 30mL 石油 栈 ， 振 


摇 30min。 静 置 分 层 后 ， 将 有 机 相 全 部 转移 至 100mL 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 
用 无 水 硫酸 钠 干 燥 ， 并 从 中 量 取 35mL 置 于 旋转 蒸发 瓶 中 ， 浓 缩 至 约 


























lmL， 加 入 2mL (1 +1) 乙酸 乙 酯 - 环 己 烷 溶 液 - 











再 浓缩 ， 如 此 重复 3 




















次 ,浓缩 至 约 ImL， 供 凝 胶 色谱 层 析 净 化 使 用 。 


2) 肉 类 : 称 取 20g (精确 到 0.01g) 试 样 ， 加 水 15mL ( 视 试 样 水 
分 含量 加 水 ， 使 总 水 量 约 20g) ， 然 后 加 40mL 丙酮 ， 振 摇 30min， 以 下 








按照 重 类 试 样 的 提取 、 分 配 步 又 处 理 。 





3) 乳 类 : 称 取 20g (精确 到 0.01g) 试 样 ， 鲜 乳 不 需 加 水 ， 直 接 
加 丙酮 提取 ， 以 下 按照 蛋 类 试 样 的 提取 、 分 配 步骤 处 理 。 








4) 大 豆油 : 称 取 1g (精确 到 0.01g) 试 样 ， 直 接 加 入 30mL 石油 














醚 ， 振 播 30min 后 ,将 有 机 相 全 部 转移 至 旋转 蒸发 瓶 中 ,浓缩 至 约 
lmL， 加 2mL (1+1) 乙酸 乙 酯 - 环 己 烷 溶液 再 浓缩 ， 如 此 重复 3 次 ， 








浓缩 至 约 1mL， 供 凝 胶 色 谱 层 析 净化 使 用 



































5) 植物 类 : 称 取 试 样 匀 浆 20g， 加 水 SmL ( 视 试 样 水 分 含量 加 





水 ,使 总 水 量 约 20g) ， 然 后 加 丙酮 40mL， 振 荡 30min， 加 氯 化 钠 6g， 
摇 匀 ， 加 石油 醚 30mL， 再 振荡 30min， 以 下 按照 蛋 类 试 样 的 提取 、 分 





配 步骤 处 理 。 

















(3) 净化 手动 凝 胶 色 谱 柱 的 净化 将 试 样 浓缩 液 经 凝 胶 柱 用 
(1+1) 乙酸 乙 酯 - 环 已 烧 洲 液 洗 脱 ， 弃 去 0 ~35mL 流 分 ， 收 集 35 ~ 

















70mL 流 分， 然后 将 其 旋转 莹 发 浓缩 至 约 ImL， 再 


经 凝 胶 柱 净化 收 旨 
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35 ~70mL 流 分 ， 蒸 发 浓缩 ， 用 氮气 吹 除 溶剂 ， 用 正己 烷 定 容 至 lmL， 


留待 GC 分 析 。 
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(4) 测定 
1) 气相 色谱 参考 条 件 
G@ 色谱 柱 : DM -5 石英 弹性 毛细 管 柱 ， 长 度 为 30m， 内 径 为 
0.32mm， 膜 厚 为 0.25Sum， 或 等 效 柱 。 
@) 柱 温 : 程序 升温 。 
40C /min 2.3C /min . 
>170°C ”230Y (17min ) 


40%C LAmi 
一 280% (Smin) 


@) 进 样 口 温度 : 280%C 。 不 分 流 进 样 ， 进 样 量 为 1nL。 

@ 检测 器 : 电子 捕获 检测 器 (ECD) ， 温 度 为 300%C 。 

@ 载 气流 速 : 氮气 ,流速 为 1mL/min; 尾 吹 ， 流 速 为 25mL/min。 

@ 柱 前 压 : 0. 5mPa。 

2) 色谱 分 析 : 分 别 吸 取 lwL 混合 标准 液 及 试 样 净 化 液 注入 气相 
色谱 仪 中 ， 记 录 色 谱 图 ， 以 保留 时 间 定性 ， 以 试 样 和 标准 的 峰 高 或 峰 
面积 比较 定量 。 

3) 色谱 图 : 图 7-6-3 为 各 种 有 机 氧 农药 的 流出 色谱 图 。 出 峰 顺序 
为 : a- 六 六 六 、 六 毛茶、B- 六 六 六 、y- 六 六 六 、 五 毛 硝 基 葵 、3- 六 六 
六 、 五 氯 莱 胺 、 七 毛 、 五 毛茶 基 硫 栈 、 艾 氏 剂 、 氧 氮 丹 、 环 氧 七 毛 、 
反 氯 丹 、a- 硫 丹 、 顺 氯 丹 、p，p'-DDE、 狄 氏 剂 、 异 狄 氏 剂 、B- 硫 丹 、 
p，p'-DDD、o，p'-DDD、 异 狄 氏 剂 醛 、 硫 丹 硫 酸 盐 、p，p'-DDT、 蜡 
狄 氏 剂 酮 、 灭 蚁 灵 。 

5. 结果 计算 

试 样 中 各 农药 的 含量 按 式 (7-6-3) 进行 计算 。 

m xV, xf x1000 
m x V, x 1000 
式 中 XX 一 一 试 样 中 各 农药 的 含量 (mg/kg); 
mi 一 一 被 测 样 液 中 各 农药 的 质量 (ng); 
太一 一 样 液 进 样 体积 (pL); 
一 一 稀释 因子 ; 
mm 一 一 试 样 质量 〈(g) ; 
太一 一 样 液 最 后 定 容 体积 (mL) 。 

















90% (lmin) 
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图 7-6-3 ”有 机 氧 农药 混合 标准 溶液 的 色谱 图 
注 : 图 上 数字 表示 出 峰 顺 序 。 
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计算 结果 保留 两 位 有 效 数字 。 















































































































































6. 精密 度 

在 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算 
术 平 均值 的 20% 。 

7. 试验 说 明 

1) 本 方法 适用 于 肉 类 、 和 蛋 类 、 乳 类 动物 性 食品 和 植物 (含油 脂 ) 
中 有 机 氧 农药 的 测定 。 

2) 此 方法 对 各 种 有 机 氧 农药 的 检 出 限 (由 特定 的 分 析 步 又 能 够 
合理 地 检测 出 的 最 小 分 析 信 号 求 得 的 最 低 浓度 或 质量 ) 因 试 样 基质 的 
不 同 而 不 同 ， 见 表 7-6-1。 

表 7-6-1 有 机 和 氯 农药 的 检 出 限 
项 却 试 样 检 出 限 /( hg/ kg) 
猪肉 | 牛肉 | 羊肉 | 鸡肉 鱼 鸡蛋 | 植物 油 

a- 六 六 六 0.135 | 0.034 | 0.045 | 0.018 | 0.039 | 0.053 | 0.097 

六 毛茶 0.114 | 0.098 | 0.051 | 0.089 | 0.030 | 0.060 | 0.194 

B- 六 六 六 0.210 | 0.376 | 0.107 | 0.161 | 0.179 | 0.179 | 0.634 

y- 六 六 六 0.075 | 0.134 | 0.118 | 0.077 | 0.064 | 0.096 | 0.226 

五 氧 硝 基 茶 | 0.089 | 0.160 | 0.149 | 0.104 | 0.040 | 0.114 | 0.270 

3- 六 六 六 0.284 | 0.169 | 0.045 | 0.092 | 0.038 | 0.161 | 0.179 

五 毛茶 氮 0.248 | 0.153 | 0.055 | 0.141 | 0.139 | 0.291 | 0.250 

二 氧 0.125 | 0.192 | 0.079 | 0.134 | 0.027 | 0.053 | 0.247 
五 毛茶 基 硫 醚 | 0. 083 | 0.089 | 0.078 | 0.050 | 0.131 | 0.082 | 0.151 

艾 氏 剂 0. 148 | 0.095 | 0.090 | 0.034 | 0.138 | 0.087 | 0.159 

氧 氧 杂 0. 078 | 0.062 | 0.256 | 0.181 | 0.187 | 0.126 | 0.253 

环 氧 七 毛 0.058 | 0.034 | 0.166 | 0.042 | 0.132 | 0.089 | 0.088 

反 握 琢 0.071 | 0.044 | 0.051 | 0.087 | 0.048 | 0.094 | 0.307 

a- 硫 丹 0.088 | 0.027 | 0.154 | 0.140 | 0.060 | 0.191 | 0.382 

顺 氧 丹 0.055 | 0.039 | 0.029 | 0.088 | 0.040 | 0.066 | 0.240 

p, p -DDE | 0.136 | 0.183 | 0.070 | 0.046 | 0.126 | 0.174 | 0.345 

狄 氏 剂 0.033 | 0.025 | 0.024 | 0.015 | 0.050 | 0.101 | 0.137 
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( 续 ) 
试 样 检 出 限 /( hg/ kg) 
Se 猪肉 | 牛肉 | 羊肉 | 鸡肉 鱼 鸡蛋 | 植物 油 
异 狄 氏 剂 0.155 | 0.185 | 0.131 | 0.324 | 0.101 | 0.481 | 0.481 
B- 硫 丹 0.030 | 0.042 | 0.200 | 0.066 | 0.063 | 0.080 | 0.246 
p, p-DDD | 0.032 | 0.165 | 0.378 | 0.230 | 0.211 | 0.151 | 0.465 
o, p-DDT | 0.029 | 0.147 | 0.335 | 0.138 | 0.156 | 0.048 | 0.412 
异 狄 氏 剂 醛 | 0.072 | 0.051 | 0.088 | 0.069 | 0.078 | 0.072 | 0.358 
硫 丹 硫酸 盐 | 0.140 | 0.183 | 0.153 | 0.293 | 0.200 | 0.267 | 0.260 
p, p-DDT | 0.138 | 0.086 | 0.119 | 0.168 | 0.198 | 0.461 | 0.481 
异 狄 氏 剂 酮 | 0.038 | 0.061 | 0.036 | 0.054 | 0.041 | 0.222 | 0.239 
灭 蚁 灵 0.133 | 0.145 | 0.153 | 0.175 | 0.167 | 0.276 | 0.127 

















四 、 婴 幼儿 食品 和 乳品 中 脂肪 酸 的 测定 
脂肪 酸 是 由 碳 氢 组 成 的 烃 类 基 团 连接 羧基 而 构成 的 。 自 然 界 





























中 约 有 40 余 种 不 同 的 脂肪 酸 ， 它 们 是 脂 类 〈 如 中 性 脂肪 、 磷 脂 


和 糖 脂 ) 的 关键 成 分 。 许 多 脂 类 的 物理 特性 取决 于 脂肪 酸 的 饱 


和 程度 和 碳 链 的 长 度 。 其 中 ， 能 为 人 体 吸 收 利 用 上 








脂肪 酸 。 





和 只 有 偶数 碳 的 


脂肪 酸 可 按 结构 的 不 同 进行 分 类 ， 也 可 按 其 对 人 体 的 营养 价值 进 
行 分 类 。 按 碳 链 长 度 ， 脂肪酸 可 分 为 短 链 脂肪 酸 ( 含 4~6 个 碳 原 
子 ) 、 中 链 脂肪 酸 ( 含 8 ~ 14 个 碳 原子 )、 长 链 脂肪 酸 ( 含 16 ~18 个 
碳 原子 ) 和 超 长 链 脂肪 酸 ( 含 20 个 或 更 多 碳 原子 ) 四 类 。 人 体内 主 
要 含有 长 链 脂肪 酸 组 成 的 脂 类 。 按 烃基 碳 链 中 是 否 含有 双 键 进行 分 





类 ， 脂 肪 酸 可 分 为 饱和 脂肪 酸 与 不 饱和 脂肪 酸 。 其 中 
再 按 不 饱和 程度 分 为 单 不 饱和 脂肪 酸 与 多 不 饱和 脂肪 酸 。 单 不 饱和 脂 
肪 酸 的 分 子 结构 中 仅 有 一 个 双 键 ; 多 不 饱和 脂肪 酸 的 分 子 结构 中 含有 


两 个 或 两 个 以 上 的 双 键 。 人 的 脂肪 酸 是 多 不 饱和 脂肪 酸 、 单 不 


本 所 需 











| 





， 不 饱和 脂肪 酸 








饱和 脂肪 酸 和 饱和 脂肪 酸 。 常 用 的 食用 油 通 常 都 含 人 体 需 要 的 这 三 种 





脂肪 酸 。 随 着 营养 科学 的 发 


价值 。 因 此 ， 





























展 ， 发 现 双 键 所 在 位 置 影响 脂肪 酸 的 营养 
目前 脂肪 酸 又 常 按 双 键 位 置 进行 分 类 : 从 脂肪 酸 分 子 结 
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构 两 端的 第 一 个 碳 原子 开始 编号 ， 





由 第 一 个 双 键 出 现 的 位 置 差 异 分 别 


称 为 0-3 族 、w-6 族 、o%-9 族 等 不 饱和 脂肪 酸 。 按 脂肪 酸 对 人 体 的 营养 
价值 进行 分 类 ， 分 为 必需 脂肪 酸 和 非 必需 脂肪 酸 。 非 必需 脂肪 酸 是 机 
体 可 自行 合成 ,不必 依靠 食物 供应 的 脂肪 酸 ， 包 括 饱 和 脂肪 酸 和 一 些 
单 不 饱和 脂肪 酸 ; 必需 脂肪 酸 为 人 体 健康 和 生命 所 必需 ， 但 机 体 不 能 
自行 合成 ， 必 须 依赖 食物 供给 ， 均 属于 w-3 族 和 o-6 族 的 多 不 饱和 脂 

















肪 酸 ， 其 中 的 亚麻 酸 和 亚 油 酸 最 











重要 。 必 有 需 脂肪 酸 不 仅 为 营养 所 必 








需 ， 而 且 与 儿童 生长 发 育 和 成 长 健康 有 关 ， 更 有 降 血脂 、 防 治 冠 心病 
等 治疗 作用 ， 且 与 智力 发 育 、 记 忆 等 生理 功能 有 一 定 关系 。 
《 婴 幼儿 食品 和 乳品 中 脂肪 酸 的 测定 》(GB 5413. 27 一 2010) 为 我 























国 现行 的 婴 幼 儿 食品 和 乳品 中 脂肪 酸 的 测定 标准 ， 用 以 监控 婴 幼 儿 食 





品 的 质量 。 其 中 ， 第 一 法 为 乙酰 毛 - 甲 醇 甲 酯 化 法 ， 适 用 于 各 种 存在 状 






































态 的 脂肪 酸 的 测定 ; 第 二 法 为 氨水 -乙醇 提取 法 ， 不 适用 于 含有 被 包 埋 
脂肪 酸 的 测定 。 在 此 主要 介绍 第 一 法 。 








1. 原理 

















乙酰 氧 与 甲醇 反应 得 到 的 盐酸 -甲醇 使 试 样 中 的 脂肪 和 游离 脂肪 酸 


甲 酯 化 ， 用 甲 茶 提 取 后 ， 经 气相 色谱 仪 分 离 检测 ， 用 外 标 法 定量 。 


2. 试剂 

除非 男 有 规定 ， 本 方法 所 
GB/T 6682 一 2008 规定 的 一 级 水 。 

1) 无 水 碳酸 钠 。 

2) 甲苯: 色谱 纯 。 

3) 乙酰 毛 。 















































用 试剂 均 为 分 析 纯 或 以 上 规格 ， 水 为 





4) 乙酰 所 -甲醇 溶液 〈 体 积分 数 为 10% ) : 量 取 40mL 甲醇 置 于 
100mL 干燥 的 烧杯 中 ， 准 确 吸 取 $. 0mL 乙酰 氯 逐 滴 缓慢 加 入 ， 不 断 搅 
拌 ， 冷 却 后 转移 并 定 容 至 50mL 干燥 的 容量 瓶 中 。 此 溶液 需 临 用 前 





配制 。 

















5) 碳酸 钠 溶液 准确 称 取 6g 无 水 碳酸 钠 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 
水 溶解 ， 转 移 并 用 水 定 容 至 100mL 容量 瓶 中 。 








6) 脂肪 酸 甘 油 三 脂 标准 品 : 














纯度 大 于 或 等 于 99% 。 





7) 脂肪 酸 甘 油 三 酯 标准 工作 液 : 按 试 样 中 各 脂肪 酸 含量 及 所 要 
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分 析 脂 肪 酸 的 种 类 配制 适当 浓度 的 标准 工作 液 ， 用 甲苯 定 容 并 分 别 保 
存 于 -10% 以 下 的 冰箱 中 ， 有 效 期 为 三 个 月 。 

3. 仪器 

天 平 ( 感 量 为 0.01g 和 0. 1mg)、 恒 温 热 水 浴 模 、 离 心机 (转速 大 
于 或 等 于 5000r/min) 、 气 相 色 谱 仪 ( 带 氧 火焰 离子 化 检测 器 ) 、 冷 冻 
干燥 仪 、 毛 吹 仪 、 螺 口 玻 璃 管 (1$mL， 带 有 聚 四 氟 乙 烯 作 内 垫 的 螺 口 
盖 ) 、50mL 离心 管 。 

4. 试验 步骤 

(1) 试 样 的 处 理 

1) 当 试 样 中 水 的 质量 分 数 大 于 5% 时， 冷却 干燥 至 水 的 质量 分 数 
小 于 5%。 

2) 称 取 0.5g (精确 到 0.1mg) 试 样 置 于 15mL 干燥 的 螺 口 玻璃 管 
中 ， 加 入 5. 0mL 甲 茶 。 

3) 称 取 0.2g (精确 到 0.1mg) 无 水 奶油 样品 置 于 15mL 干燥 的 螺 
口 玻璃 管 中 ， 加 入 5. 0mL 甲 茶 。 

(2) 甲 酯 化 提取 

1) 试 样 测定 液 的 制备 : 在 上 述 处 理 后 的 试 样 中 加 入 体积 分 数 为 
10% 的 乙酰 氧 -甲醇 溶液 6. 0mL， 充 氮气 后 ， 旋 紧 螺旋 盖 ， 振 荡 混 合 后 
于 80%C +t1C 水 浴 中 放置 2h?， 期 间 每 隔 20min 取出 振 摇 一 次 ， 从 水 浴 
中 取出 冷却 至 室温 。 将 反应 后 的 样 液 转移 至 50mL 离心 管 中 ， 分别 用 
3. 0mL 碳酸 钠 溶液 清洗 玻璃 管 三 次 ， 并 合并 碳酸 钠 溶 液 于 50mL 离心 
管 中 ， 混 匀 ， 以 5000r/min 的 转速 离心 约 Smin。 取 上 清 液 作为 试 液 ， 
用 气相 色谱 仪 测定 。 

2) 标准 测定 液 的 制备 : 准确 吸取 脂肪 酸 甘 油 三 酯 标准 工作 液 
0. 5mL 置 于 15mL 螺 口 玻璃 管 中 ， 加 入 4. 5mL 甲苯， 其 他 操作 步骤 同 
试 样 测定 液 的 制备 。 

(3) 色谱 测定 条 件 

1) 色谱 柱 : 固定 液 为 100% 二 氰 丙 基 聚 硅 氧 烷 ， 柱 长 度 为 100m， 
内 径 为 0.25mm， 膜 厚度 为 0.2pm， 或 同等 性 能 色谱 柱 。 

2) 载 气 : 氮气 。 

3) 载 气 流速 .1.0mL/min。 
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4) 进 样 口 温 度 : 260% 。 
5) 检测 器 温度 : 280Y 。 
6) 柱 温 箱 温 度 : 初始 温度 为 140% ,保持 5min， 以 4C/min 升温 
至 240%C ,保持 15%C 。 
7) 分 流 比 : 30 : 1。 
8) 进 样 量 : 1. 0pL。 
(4) 试 样 溶液 的 测定 ”分别 准确 吸取 1.0pL 脂肪 酸 标 准 测定 液 及 
试 样 测定 液 注 入 气相 色谱 仪 ， 平 行 测定 次 数 不 少 于 两 次 ， 以 色谱 峰 峰 
面积 定量 。 
5. 结果 计算 
(1) 试 样 中 各 脂肪 酸 含量 的 计算 
全 (7-6-4) 
式 中 “已 一 一 试 样 中 各 脂肪 酸 的 含量 (mg/100g) ; 
4, 一 一 试 样 测定 液 中 各 脂肪 酸 的 峰 面积 ; 
mw 一 一 在 标准 测定 液 的 制备 中 吸取 的 脂肪 酸 甘 油 三 酯 标准 工作 
液 中 所 含 的 标准 品质 量 (mg ) ; 
了 一 一 各 脂肪 酸 甘 油 三 酯 转化 为 脂肪 酸 的 换算 系数 ， 参 见 试验 ; 




































































4 一 一 标准 测定 液 中 各 脂肪 酸 的 峰 面积 ; 
mm 一 一 试 样 的 质量 (g) 。 














结果 以 重复 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 算术 平均 值 表示 ， 
保留 三 位 有 效 数字 。 
(2) 试 样 中 总 脂肪 酸 含量 的 计算 
Kits = DX (7-6-5) 
式 中 成 ,um 一 一 试 样 中 总 脂肪 酸 的 含量 (mg/100g) ; 
X 一 一 试 样 中 各 脂肪 酸 的 含量 (mg/100g) 。 
结果 以 重复 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 算术 平均 值 表示 ， 
保留 三 位 有 效 数字 。 
(3) 试 样 中 某 个 脂肪 酸 占 脂肪 酸 百 分 比 的 计算 


X, A xx 下 
7 = 一 -一 x100% 或 了 = 元 一 一 
和 ToualFA > 4， xF 





























(7-6-6) 
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6. 精密 度 

重复 试验 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算 
术 平 均值 的 10% 。 

7. 试验 说 明 

1) 乙酰 氯 为 刺激 性 试剂 ， 配 制 乙 酰 毛 -甲醇 溶液 时 应 不 断 搅拌 ， 
防止 喷 溅 ， 注 意 防 护 。 

2) 本 方法 的 最 低 检 出 限 及 玉 转 换 系数 见 表 7-6-2。 


表 7-6-2 最 低 检 出 限 及 下, 转换 系数 











































































































[5 脂肪 酸 名 称 检 出 限 /(mg/100g) | fj 转换 系数 
1 丁 酸 (C4:0) 0.5 0. 8742 
2 己 酸 (C6:0) 0.5 0. 9016 
3 辛酸 (C8:0) 0.5 0. 9192 
4 癸 酸 (C10:0) 0.5 0. 9314 
5 十 一 碳酸 (C11 :0) 0.5 0. 9363 
6 月 桂 酸 (C12:0) 0.5 0. 9405 
7 十 三 碳酸 (C13 :0) 0.5 0. 9442 
8 肉 豆 获 酸 (C14:0) 0.5 0. 9473 
9 肉 豆 翘 油 酸 〈(C14 :1n5 ) 0.5 0. 9470 
10 十 五 碳酸 (C15 :0) 0.5 0. 9502 
11 十 五 碳 一 烯 酸 (C15:1n5) 0.5 0. 9499 
中 棕榈 酸 ( C16:0) 0.5 0. 9529 
13 棕榈 油 酸 (C16:1n7) 0.5 0. 9525 
14 十 七 碳酸 (C17 :0) 0.5 0. 9552 
15 十 七 碳 一 烯 酸 (C17:1n7) 0.5 0. 9549 
16 硬 脂 酸 (C18:0) 0.5 0. 9573 
17 反 式 油 酸 (C18:1n9t) 0.5 0. 9570 
18 油 酸 〈C18 :1n9c) 0.5 0. 9571 
19 反 式 亚 油 酸 (C18:2n61) 0.5 0. 9568 
20 亚 油 酸 (C18:2n6c) 0.5 0. 9568 




























































































. 470 . 简明 食品 检验 工 手册 
( 续 ) 
序 号 脂肪 酸 名 称 检 出 限 /( mg/100g) | Fj 转换 系数 
21 花生 酸 ( C20:0) 0.5 0. 9609 
22 y 一 亚麻 酸 (C18:3n6) 0.5 0. 9559 
23 二 十 碳 一 炳 酸 (C20:1) 0.5 0. 9608 
24 Qa 一 亚麻 酸 (C18 :3n3 ) 0.5 0. 9560 
25 二 十 一 碳酸 (C21:0) 0.5 0. 9628 
26 二 十 碳 二 烯 酸 (C20:2) 0.5 0. 9605 
27 二 十 二 碳酸 (C22 :0) 0.5 0.9642 
28 二 十 碳 三 烯 酸 ( C20.:3n6) 0 0. 9598 
29 芥 酸 (C22:1n9) 0.5 0. 9639 
30 二 十 碳 三 烯 酸 ( C20:3n3) 0.5 0. 9598 
31 花生 四 烯 酸 ARA (C20:4n6 ) 0.5 0. 9597 
32 二 十 三 碳酸 (C23 :0) 0.5 0. 9658 
33 二 十 二 碳 二 烯 酸 ( C22 .2n6) 0.5 0. 9638 
34 二 十 四 碳酸 (C24:0) 0.5 1. 0002 
35 二 十 碳 五 烯 酸 EPA (C20:5n3 ) 1.0 0. 9592 
36 二 十 四 碳 一 烯 酸 〈(C24:1n9 ) 1.0 0. 9666 
37 ee a 1.0 0. 9624 











3) 37 种 脂肪 酸 标准 溶液 典型 图 谱 如 图 7-6-4 所 示 。 
五 、 婴 幼儿 食品 和 乳品 中 反 式 脂肪 酸 的 测定 


美国 














食品 药品 监督 管理 局 对 食品 中 反 式 脂肪 酸 的 定义 为 : 化 学 结 


构 包 含 一 个 或 多 个 非 共 轿 双 键 , 构 型 为 反 式 的 脂肪 酸 。 


含 


咖 





反 式 


有 反 式 

















旨 肪 酸 在 自然 食品 中 含量 很 少 ， 








人 们 平时 
































旨 肪 酸 ， 最 常见 的 是 烘 烤 食品 〈 人 饼干 、 
以 及 炸 警 条 、 炸 鸡 块 、 洋 获 圈 等 快餐 食品 ， 还 有 西式 糕点 、 巧 克 力 派 、 
非 化 倡 、 





























食用 的 含有 反 式 脂 


防 酸 的 食品 ， 基 本 上 均 来 自 人 造 奶油 。 含 有 氢化 植物 油 的 食品 都 可 能 

















掉包 等 ) 、 沙 拉 桨 ， 





热 巧 克 力 等 。 通 常 ， 商 品 标签 上 注 明 的 “氧化 植物 油 ” 














“植物 起 酥油 ”“ 人造 黄油 ”“ 人 造 奶油 ”“ 植 物 奶 油 ”“ 麦 淇 沐 ”“ 起 
酥油 ”或 “ 植 脂 末 ”都 是 可 能 含有 反 式 脂肪 酸 的 食品 原材料 。 
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图 7-6-4 37 种 脂肪 酸 标准 溶液 典型 图 谱 


不 同色 谱 柱 可 能 导致 各 种 脂肪 酸 出 峰 时 间 不 同 ， 应 以 实验 室 单 书 


校正 的 出 峰 顺 序 为 准 。 


际 


注 : 


. 472 . 


简明 食品 检验 工 手册 








长 期 以 来 ,人们 一 直 认 为 含有 反 式 脂肪 酸 的 人 造 脂 肪 来 自 植物 
油 ， 不 会 像 动 物 脂 肪 那样 导致 肥胖 ， 多 吃 无 害 。 但 是 ， 近 年 来 的 研究 
却 让 人 们 逐渐 认识 到 了 问题 的 严重 性 。 反 式 脂肪 酸 会 大 大 增加 患 心 血 























中 人 造 脂肪 的 限量 ， 














管 疾病 的 风险 ， 还 会 促 生 糖尿 病 和 老年 痴呆 ， 导 致 生育 困难 ， 影 响 儿 
童生 长 发 育 等 。 因 此 ， 目 前 多 个 国家 纷纷 对 人 造 脂肪 的 使 用 进行 立法 
限制 。 例 如 ， 从 2003 年 6 月 1 日 起 , 丹麦 市 场 上 任何 人 造 脂肪 含量 

过 2% 的 油脂 都 被 禁用 ; 和 荷兰、 瑞典 、 德 国 等 国家 也 先后 制订 了 食品 
































同时 要 求 食品 厂商 将 人 造 脂肪 的 含量 添加 到 营养 














标签 上 ; 2004 年 ， 美 国 食品 药品 监督 管理 局 也 规定 ， 从 2006 年 起 ， 








所 有 食品 标签 上 的 








“营养 成 分 ”一 栏 中 都 要 加 上 人 造 脂肪 的 含量 ， 同 








时 提醒 人 们 ， 要 尽 可 能 少 地 摄 入 人 造 脂肪 。 

目前 ， 对 反 式 脂肪 酸 的 分 析 测 定 方法 已 有 很 多 报道 ， 包 括 红外 光 
谱 、 气 相 色 谱 、 液 相 色 谱 和 气相 色谱 -质谱 联 用 等 方法 。 我 国 现行 的 有 
关 婴 幼儿 食品 和 乳品 中 反 式 脂肪 酸 的 测定 的 国家 标准 《食品 安全 国家 
标准 “ 婴 幼 儿 食品 和 乳品 中 反 式 脂肪 酸 的 测定 》 (GB 5413. 36 一 2010) 












































中 的 方法 为 气相 色谱 法 。 
1. 原理 
试 样 中 的 脂肪 用 溶剂 提取 ， 提 取 物 在 碱 性 条 件 下 与 甲醇 反应 生成 








脂肪 酸 甲 酯 ， 用 配 有 氧 火焰 离子 化 检测 器 的 气相 色谱 仪 分 离 顺 式 脂肪 





酸 甲 酯 和 反 式 脂肪 酸 甲 酯 ， 用 外 标 法 定量 。 


2. 试剂 
除非 男 有 规定 ， 








本 方法 所 用 试剂 均 为 分 析 纯 ， 水 为 GB/T 6682 一 


2008 规定 的 一 级 水 。 


(1) 常用 试剂 





石油 本 ( 沸 程 为 30 ~60% ) 、 乙 栈 、 乙 醇 (体积 


分 数 为 95% ) 、 正 己 烷 (色谱 纯 )、 氨 水 (NH; H,0, 质量 分 数 为 











25% ~28% ) 、 氧 氧化 钾 、 甲 醇 、 无 水 硫酸 钠 。 














(2) 淀粉 酶 
用 量 。 





(3) 氧 氧 化 钾 - 





活力 单位 为 1.5 U/mg， 根据 活 力 单位 大 小 调整 





甲醇 溶液 (4mol/L) 称 取 26. 4g 氧 氧化 钾 ， 溶 于 


约 80mL 甲醇 中 ,冷却 至 室温 ， 用 甲醇 定 容 至 100mL， 然 后 加 入 约 S$g 
无 水 硫酸 钠 ， 充 分 搅拌 后 过 滤 ， 保 留 滤液 。 
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(4) 脂肪 酸 甲 酯 标准 品 十 八 酸 甲 酯 (C18: 0) 、 反 -9- 十 八 碳 一 
烯 酸 甲 酯 (C18: 1-9t) 、 顺 -9- 十 八 碳 一 烯 酸 甲 酯 (C18: 1-9c) 、 反 -9， 
12- 十 八 碳 二 烯 酸 甲 酯 (C18: 2-9t，12t) 、 顺 -9，12- 十 八 碳 二 烯 酸 甲 
酯 (C18: 2-9e，12c) ， 放 和 人 冰箱 ,在 -15% 以 下 保存 。 

(5) 反 式 脂肪 酸 甲 酯 标准 储备 液 ” 质 量 浓 度 分 别 为 10. 0mg/mL。 
称 取 500mg (精确 到 0. lmg) 反 -9- 十 八 碳 一 烯 酸 甲 酯 标准 品 和 反 -9， 
12- 十 八 碳 二 烯 酸 甲 酯 标准 品 ， 分 别 用 正己 烷 溶 解 并 定 容 至 50mL， 放 
入 冰箱 ， 在 -115 以 下 保存 。 

(6) 反 式 脂肪 酸 甲 酯 标准 中 间 液 ”质量 浓度 分 别 为 1. 0mg/mL。 
分 别 吸取 两 种 反 式 脂肪 酸 甲 酯 标准 储备 液 10. 0mL 放 入 同一 100mL 容 
量 瓶 中 ， 并 用 正己 烷 〈 色 谱 纯 ) 定 容 。 此 涂 液 需 临 用 前 配制 。 此 游 液 
浓度 也 可 作为 标准 曲线 最 高 浓度 。 

(7) 反 式 脂肪 酸 甲 酯 标准 工作 液 ” 临 用 前 配制 。 分 别 吸取 反 式 脂 
肪 酸 甲 酯 标准 中 间 液 0.00mL、2.00mL、4.00mL、6.00mL、8.00mL、 
10. 00mL 置 于 10mL 容量 瓶 中 ， 用 正己 烷 (色谱 纯 ) 定 容 ， 即 得 质量 
浓度 即 为 0mg/mL、0.2mg/mL、0.4mg/mL、0.6mg/mL、0. 8mg/mL、 
1. 0mg/ mL 的 标准 工作 液 。 
(8) 脂肪 酸 甲 酯 标准 混合 液 ”将 脂肪 酸 甲 酯 标准 品 用 正己 烷 ( 色 
谱 纯 ) 配制 成 脂肪 酸 甲 酯 标准 混合 溶液 ， 其 中 每 种 成 分 的 质量 浓度 的 
is 05 ~0. Smg/mL。 此 溶液 用 于 顺 、 反 脂肪 酸 甲 酯 分 离 程度 及 定性 的 

(9) 刚果 红 溶 液 ” 称 取 1g 刚果 红 溶 解 并 稀释 至 100mL。 

3. 仪器 

气相 色谱 仪 ( 带 氧 火焰 离子 化 检测 器 ) 、 旋 转 蒸发 仪 、 恒 温水 浴 
(温度 为 40 ~ 80%C )、 涡 旋 振 荡 器 、 离 心机 (转速 大 于 或 等 于 40001/ 
min) 、 毛 氏 抽 脂 瓶 、 毛 氏 抽 脂 瓶 摇 混 器 、 脂 肪 收集 瓶 ( 圆 底 烧 瓶 ， 与 
旋转 荧 发 仪 配套 ) 、 天 平 〈 感 量 为 0. lmg) 。 

4. 试验 步骤 

(1) 试 样 的 处 理 

1) 含 淀粉 的 试 样 : 称 取 1. 5g 混合 均匀 的 固体 试 样 或 5g 液体 试 样 
(精确 到 0. lmg) 置 于 毛 氏 抽 脂 瓶 中 ， 加 入 约 0. 1g 泻 粉 酶 ( 酶 活力 为 
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1. 5U/mg) ， 混 合 均匀 后 ， 放 入 8 ~ 10mL 45% + 上 2% 水 浴 中 保温 2h， 每 


隔 1 


0min 摇 混 一 次 ， 加 入 两 滴 约 0. 1molL 的 础 溶液 ， 检 验 泻 粉 是 否 水 


解 完 全 。 若 无 蓝 色 ， 则 说 明 水 解 完全 ; 否则 将 毛 氏 抽 脂 瓶 重新 置 于 水 





浴 中 ， 直 至 蓝 色 消失 ， 取 出 冷却 至 室温 。 








2) 不 含 淀粉 的 试 样 : 称 取 1. 5g 混合 均匀 的 固体 试 样 或 10g 液体 





试 样 (精确 到 0.1mg) 置 于 毛 氏 抽 脂 瓶 中 ， 加 入 10mL 45%C + 上 25C 的 


水 ， 
冷 者 




















将 试 样 洗 人 毛 氏 抽 脂 瓶 的 小 球 中 ， 充 分 混合 ， 直 到 试 样 完全 散 开 ， 
至 室温 。 


3) 脂肪 的 提取 : 向 毛 氏 抽 脂 瓶 中 加 入 3. 0mL 氨水 , 混 匀 ， 置 于 



































60% + 上 2% 水 浴 中 保温 15 ~ 20min， 然 后 冷却 至 室温 ， 加 入 10mL 乙醇 


和 1 





滴 蜀 果 红 溶液 ， 混 匀 ， 再 加 入 25mL 乙 栈 ， 塞 上 软木 蹇 ， 放 到 毛 














氏 抽 脂 瓶 摇 混 器 上 振荡 lmin， 也 可 采用 手动 振 播 方式 ， 再 加 入 25mL 
石油 栈 ， 振 葛 1min， 以 不 低 于 4000r/min 的 转速 离心 分 层 。 倾 出 上 清 
液 于 脂肪 收集 瓶 中 ， 为 第 一 次 提取 。 在 剩余 样 液 中 再 加 入 SmL 乙醇 、 
25mL 乙 酥 、25mL 石油 酝 ， 按 上 述 操作 步骤 进行 第 二 次 提取 。 用 离心 


机 离心 分 层 后 倾 出 上 清 液 ， 将 其 与 第 一 次 的 上 清 液 合并 。 将 脂肪 收集 







































































瓶 置 于 旋转 蒸发 仪 上 ,在 60% +2% 通 人 氮气 的 条 件 下 旋转 蒸发 除去 
溶剂 ,保留 残 漆 ， 即 得 脂肪 。 























4) 脂肪 酸 甲 酯 的 制备 : 将 上 述 脂肪 用 正己 烷 溶 解 并 定 容 至 























10mL， 从 中 取出 3.0mL 置 于 10mL 具 塞 试管 中 ， 加 入 0.3mL 氧 氧 化 

















钾 -! 








醇 溶液 ， 盖 紧 瓶 盖 ， 置 于 涡 旋 振荡 器 上 剧烈 振 播 2min， 以 














4000rmin 的 转速 离心 Smin 后 将 上 清 液 转 人 气相 色谱 试 样 瓶 中 ， 此 为 


试 检 





为 1 


测定 液 。 
(2) 测定 
1) 色谱 条 件 
G@ 色谱 柱 : 填料 为 氰 两 基 芳 基 聚 硅 氧 烷 的 毛细 管 柱 ， 柱 长 度 
00m， 内 径 为 0.25Smm， 膜 厚度 为 0.2hm， 或 同等 性 能 的 色 




















谱 柱 [e] 


@) 进 样 口 温度 : 250%C 。 载 气 为 氮气 。 
@) 检测 器 温度 : 300%C 。 
@ 分 流 比 : 10 : 1。 
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© 进 样 量 . 1. OnL。 
@) 程序 升温 : 见 表 7-6-3。 

















表 7-6-3 程序 升温 
升温 速率 /(% /min) 温度 /SC 保持 时 间 /min 
一 120 0 
10 175 10 
5 210 5 
5 230 5 


2) 标准 曲线 的 











判 备 : 在 仪器 最 但 








工作 条 件 下 ， 对 系列 标准 工作 


液 分 别 进 样 ， 以 峰 面 积 为 纵 坐 标 ， 标 准 工 作 液 的 质量 浓度 为 横 坐 标 ， 
绘制 标准 工作 曲线 。 





3) 反 式 


进 样 ， 进 行 顺 、 反 脂肪 酸 甲 酯 分 离 程度 及 定 必 
后 酸 甲 酯 色谱 峰 的 位 置 见 试验 说 明 。 
则 定 液 注入 气相 色谱 仪 ， 分别 测定 区 域 





酸 甲 酯 和 反 十 八 碳 二 
4) 样 液 的 测定 : 将 试 样 ; 




















旨 肪 酸 甲 酯 色谱 峰 的 鉴别 : 对 脂肪 酸 ! 
的 鉴定 。 反 十 八 碳 一 烯 























酯 标准 混合 浴 液 















































C18: 1t 和 区 域 C18: 2t 的 峰 面 积 ， 查 标准 曲线 得 到 试 样 测定 液 中 反 十 
八 碳 一 烯 酸 甲 酯 和 反 十 八 碳 二 烯 酸 甲 酯 的 质量 浓度 。 

5. 结果 计算 

试 样 中 反 十 八 碳 一 烯 酸 和 反 十 八 碳 二 烯 酸 的 含量 按 式 (7-6-7) 
计算 。 

cxVxM. 
Yom = 100 (7-6-7) 

式 中 Xs 一 一 试 样 中 反 十 八 碳 一 烯 酸 或 反 十 八 碳 二 烯 酸 的 含量 











(mg/1008g); 


/一 一 试 样 的 定 容 体 积 (mL) ; 
mm 一 一 试 样 的 质量 (g) ; 


Ci 





试 样 测定 液 





P 反 十 八 碳 一 烯 本 





酸 甲 酯 的 质量 浓度 (mg/mL); 
,一 一 反 十 八 碳 一 烯 酸 或 反 十 八 碳 二 烯 酸 的 相对 分 子 质量 ; 














甲 酯 或 反 十 八 碳 二 烯 
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1 一 一 反 十 八 碳 一 烯 酸 甲 酯 或 反 十 八 碳 二 烯 酸 甲 酯 的 相对 
分 子 质量 。 
试 样 中 反 式 脂肪 酸 的 总 含量 为 
对 = + 陛 (7-6-8) 
式 中 XA 一 一 反 式 脂肪酸 的 总 含量 (mg/1008g); 

总 一 一 试 样 中 反 十 八 碳 一 烯 酸 的 含量 (mg/100g) ; 

一 一 试 样 中 反 十 八 碳 二 烯 酸 的 含量 ( mg/1008g) 。 

结果 以 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 算术 平均 值 表 
示 , 保留 三 位 有 效 数 字 。 

6. 精密 度 

重复 试验 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算 
术 平 均值 的 10% 。 

7. 试验 说 明 

1) 本 标准 检 出 限 为 : 反 式 脂肪 酸 总 含量 30mg/kg。 

i 标准 溶液 气相 色谱 图 ， 如 图 7-6-5 所 示 。 

3) 植物 油 和 含 植物 油 食品 中 反 式 脂肪 酸 含量 的 测定 可 参照 《 食 
人 气相 色谱 法 》 (GB/T 22110 一 2008 ) 。 其 样品 
中 反 式 脂肪 酸 最 低 检 测 限 为 0.05% (以 脂肪 计 )。 

六 、 和 白酒 中 甲醇 的 测定 
1 醇 是 无 色 透 明 ， 具 高 度 挥发 性 的 液体 ， 略 有 酒精 味 ， 易 与 水 、 
配 及 大 多 数 有 机 溶剂 混 溶 。 酿 酒 时 其 来 源 为 原料 和 辅料 果 胶 质 中 的 甲 
基 酷 分解。 所 以 当 以 慕 干 、 谷 糠 、 野 生 植 物 等 为 原料 时 ， 酒 中 的 甲醇 
含量 较 高 ， 而 用 各 种 粮食 酿造 的 酒 ， 甲 醇 含量 较 低 。 
1 醇 在 人 体内 会 被 氧化 为 甲醛 、 甲 酸 ， 具 有 很 强 的 毒性 ， 尤 其 对 
视神经 毒性 作用 最 大 。 由 于 个 体 差异 ， 甲 醇 的 中 毒剂 量 相差 较 大 ， 
般 7~8mL 即 可 导致 失明 ，30 ~40mL 可 致死 。 通 常 ， 甲 醇 中 毒 发 生 在 
饮酒 后 数 小 时 ， 主 要 反映 为 消化 系统 、 呼 吸 系 统 及 神经 系统 的 症状 ， 
严重 的 病人 陷 和 人 深度 麻醉 状态 ， 比 较 明 显 地 引起 视神经 炎症 ， 数 日 或 
数 周 后 失明 ， 视 觉 损 害 常 难 恢复 。 因 此 ， 白 酒 中 甲醇 的 含量 必须 严格 
控制 。 
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图 7-6-5” 反 式 脂 肪 酸 混合 标准 溶液 气相 色谱 图 
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《蒸馏 酒 与 配制 酒 卫生 标准 的 分 析 方法 》 (GB/T 5009. 48 一 2003 ) 



































中 对 白酒 中 甲醇 含量 的 测定 采用 了 气相 色谱 法 与 亚硫酸钠 品 红 比 色 
法 。 相 比 而 言 ， 气 相 色 谱 法 的 加 标 回 收 率 及 测定 精度 均 优 于 亚硫酸钠 
品 红 比 色 法 : 气相 色谱 法 的 最 低 检 出 限 可 达 0. 008g/100mL， 而 亚 硫 酸 





























FF 硫酸 钠 品 幻 





因素 较 多 ， 检 验 结果 不 稳定 ; 由 于 














中 甲醛 与 甲醇 的 含量 总 和 ， 因 此 其 检验 结盟 





钠 品 红 比 色 法 的 只 有 0.02g/100mL; 亚硫酸钠 品 红 比 色 法 检测 的 干扰 


[ 比 色 法 测定 的 是 样品 



































在 此 主要 介绍 气相 色谱 法 。 
1. 原理 























通常 要 高 于 气相 色谱 法 。 


利用 甲醇 在 氧 火焰 中 的 化 学 电离 进行 检测 ， 将 其 峰 高 与 标准 比较 定量 。 


2. 试剂 

(1) 载体 GDX-102 (60 ~80 
(2) 甲醇 ”色谱 纯 。 

(3) 乙酸 乙 酯 ”色谱 纯 。 





目 ) ， 气 相 色 














谱 用 。 





(4) 无 甲醇 、 无 杂 醇 油 乙 醇 ” 取 乙醇 加 入 0.25g 盐酸 间 葵 二 腕 ， 




















加 热 回 流 2h， 用 分 馏 柱 控制 沸点 进行 蒸馏 ， 收 集中 间 汐 出 液 100mL， 
测定 其 酒精 度 ， 取 0.5uL 进 样 ， 无 杂 峰 出 现 即 可 。 





(5) 标准 溶液 ”准确 称 取 600mg ! 

















醇 及 800mg 乙酸 乙 酯 ， 以 少量 





水 洗 入 100mL 容量 瓶 中 ， 并 加 水 稀释 至 刻度 ， 置 于 冰箱 保存 。 

(6) 标准 使 用 液 ”吸取 10.0mL 标准 溶液 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 
加 入 一 定量 的 无 甲醇 、 无 杂 醇 油 乙 醇 定 容 后 ， 控 制 乙 醇 含 量 在 60% 
(体积 分 数 ) ， 并 加 水 稀释 至 刻度 。 此 溶液 储 于 冰箱 中 备用 (或 根据 仪 

















器 灵敏 度 配制 ) 。 
3. 仪器 















































(1) 气相 色谱 仪 具有 氧 火焰 离子 化 检测 吾 。 








(2) 微量 注射 器 1kL、50kL。 
4. 试验 步骤 
(1) 色谱 测定 条 件 





1) 色谱 柱 : 长 度 为 2m， 内 径 为 4mm， 玻 璃 柱 或 不 锈 钢 柱 。 





2) 固定 相 ，GDX-102，60 ~80 





目 。 
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0. 5uL, 


3) 汽化 室温 度 : 190%C 。 
4) 检测 需 温 度 : 190%C 。 


5) 柱 温 : 





6) 载 气 


170°C 。 
(N,) 流速 : 40mL/min。 


7) 氢气 流速 : 40mL/min。 
8) 空气 流速 : 450mL/min。 
9) 进 样 量 : 0. 5pL。 





(2) 定 怕 
分 别 测 得 保留 Ds 将 试 样 与 标准 出 峰 时 间 对 照 进行 定性 。 











E ”以 甲醇 的 保留 时 间 定 性 。 吸 取 标 准 使 用 液 和 样 液 各 


























(3) 定量 分 别 注入 气相 色谱 仪 0. 54L 的 标准 使 用 液 和 试 样 ， 制 




















得 色谱 图 ， 测 量 峰 高 ， 将 标准 峰 高 与 样品 峰 高 进行 比较 计算 。 


式 中 








结果 





计算 
hi xcxV 


二 一 一 一 2062 
x x1000*10 (7:6:9) 


X 一 一 试 样 中 甲醇 的 含量 ( g/100mL); 





€ 











进 样 标准 中 甲醇 的 含量 (mg/mL); 





加 一 一 试 样 中 甲醇 的 峰 高 。 
太一 标准 中 甲醇 的 峰 高 。 
太一 试 样 进 样 量 (LL) ; 



























































Vv 标准 液 进 样 量 (pkL) 。 

计算 结果 保留 两 位 有 效 数字 。 

6. 精密 度 

在 重复 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算术 
平均 值 的 20% 。 

七 、 植 物性 食品 中 三 唑 酮 残留 量 的 测定 

三 唑 酮 属于 三 唑 类 、 内 吸 杀 菌 剂 ，1974 年 开发 研制 。 其 纯 品 为 无 
色 国 体 ， 难 浴 于 水 ， 易 深 于 有 机 溶剂 。 对 蔬菜 、 果 树 、 葡 萄 、 烟 草 、 
花卉 、 大 麦 、 小 麦 的 白粉 病 和 锈病 有 明显 的 防治 效果 。 其 毒性 低 ， 对 











三 唑 酮 的 











蜜蜂 安全 ， 未 发 现 有 慢性 毒性 问题 。 





杀菌 机 制 极为 复杂 ， 主 要 是 抑制 菌 体 麦角 作 醇 的 生物 合 
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成 ， 因 而 抑制 或 干扰 菌 体 附着 孢 及 吸 器 的 发 育 以 及 菌 丝 的 生长 和 孢子 
的 形成 。 对 于 某 些 病菌 ， 三 唑 酮 在 活体 中 活性 很 强 ， 但 离 体 效 果 很 差 。 
其 对 菌 丝 的 活性 比 对 孢子 的 活性 强 。 三 唑 酮 可 与 许多 杀菌 剂 、 杀 贝 
剂 、 除 草 剂 等 现 混 现 用 。 

目前 ， 国 家 标准 《植物 性 食品 中 三 唑 酮 残留 量 的 测定 》 (GB/T 
5009. 126 一 2003) 中 植物 性 食品 中 三 唑 酮 残留 量 的 测定 方法 为 气相 色 
谱 法 。 

1. 原理 

试 样 中 三 唑 酮 残留 物 经 提取 、 净 化 后 用 气相 色谱 法 测定 。 

氮 磷 检测 器 对 含 氮 化 合 物 具有 较 好 的 灵敏 度 。 三 唑 酮 及 其 主要 代 
谢 物 羟 锈 宁 与 饥 盐 葵 气 相 作用 , 产生 CN - 离子 流 ， 使 检测 需 收 集 极 的 
电信 号 发 生变 化 ， 这 种 变化 过 程 被 记录 下 来 。 将 试 样 色 谱 图 上 三 唑 酮 
和 羟 锈 宁 的 峰 高 与 标 样 色谱 图 相 比 ， 计 算出 三 唑 酮 残留 量 。 

出 峰 顺 序 : 三 唑 酮 、 羟 锈 宁 。 

2. 试剂 

(1) 常用 试剂 ”丙酮 、 二 氧 甲 烷 、 氧 化 钠 、 无 水 硫酸 钠 (于 
600% 烘 4h 备用 ) 、 活 性 谈 、 三 毛 甲 烷 。 

(2) 弗 罗 里 硅 土 (Florisil) ”60 ~ 100 目 ， 于 650% 烘 Sh， 加 
3.5% (质量 分 数 ) 水 脱 活 ， 稳定 4~6 天 。 

(3) 农药 标准 溶液 ”精密 称 取 三 唑 酮 和 羟 锈 宁 标准 品 各 50. 00mg， 
加 丙酮 溶解 ， 分 别 定 容 至 100mL， 作 为 储备 液 ， 放 在 冰箱 中 保存 。 此 
溶液 每 毫升 相当 于 三 唑 酮 或 羟 锈 宁 500 ug。 

临 用 时 吸取 三 唑 酮 和 凑 锈 宁 储 备 液 等 量 混 合 ， 用 丙酮 逐 级 稀释 为 
使 用 液 ， 三 唑 酮 和 凑 锈 宁 的 质量 浓度 一 般 为 1. 00 g/mL。 

3. 仪器 

小 型 粮食 粉碎 机 、 高 速 组 织 的 碎 机 、 超 声波 发 生 器 或 往返 式 振荡 
器 、 旋 转 蒸发 仪 、 气 相 色谱 仪 (具有 氮 磷 检测 器 ) 。 

4. 试验 步骤 

(1) 提取 

1) 粮食 : 称 取 30. 0g 粉碎 后 过 60 目 得 的 试 样 ， 置 于 500mL 具 塞 







































































































































































第 七 章 食品 理 化 检验 


. 481 . 








锥 形 瓶 中 ， 


加 入 80mL 丙酮 和 20mL 蒸馏 水 ， 静 置 过 








夜 后 用 振荡 器 提取 

















1h， 抽 滤 ， 和 残渣 用 丙酮 洗涤 (两 次 ， 每 次 均 为 30mL) ， 合 并 提取 液 和 


洗涤 
丙酮 ， 然 后 移 至 230mL 分 
饱和 氧化 钠 水 浴 液 、40mL 
we 水 

， 将 
， 
置 于 水 浴 上 使 二 氯 甲烷 挥 
将 洗涤 液 收集 至 
定 用 。 

2) 瓜 果 和 蔬菜 : 
500mL 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 力 





ES 于 沧 





























[lg 活性 





液 ; 
二 氧 甲烷 ， 
相 用 20mL 二 和 氧 


























称 取 50. 0g 经 组 织 揭 碎 机 的 碎 的 试 相 
谈 、80mL 丙酮 ， 摇 匀 ， 














发 生 器 上 提取 10min ， 
超声 波 发 4 
和 容器 ， 











E 器 提取 30min ， 


往 


录 | 





法 进一步 净化 。 
玻璃 层 析 柱 内 径 为 1. 

无 水 硫酸 钠 。 称 取 10g 混合 

比 为 9:1) ， 





合并 提取 液 与 洗涤 液 ， 
至 分 液 漏斗 中 ， 加 30mL 蒸馏 水 、 
甲烷 ， 以 下 从 1) 中 “ 振 摇 2min” 
(2) 净化 若 测 定时 有 干扰 


滤 ， 向 残渣 中 加 100mL 丙酮 浸泡 过 夜 ， 青 
(两 次 ， 
置 于 旋转 莹 发 仪 上 浓缩 至 100mL， 移 
12mL 饱和 和 氧 





用 丙酮 洗涤 





起 操作 。 





血 影 


2cm， 


响 定 量 结 


长 度 为 30cm， 底 部 加 1.Scm 高 日 





液 ， 在 旋转 莹 发 仪 上 浓缩 (水 浴 40 ~45% ， 下 同 ) ， 除 去 大 部 分 
届 斗 中 ， 依 次 加 入 50mL 营 馏 水 、 
振 摇 2min ， 
1 烷 再 提取 一 
合并 的 有 机 相 经 无 水 硫酸 钠 脱 水 (无 水 硫酸 钠 10g 左右 ) 后 
置 于 旋转 莹 发 仪 上 浓缩 近 和 于， 取 下 梨 形 瓶 ， 
王后 ， 用 少量 丙酮 多 次 洗涤 梨 形 瓶 
刻度 试管 中 ， 用 丙酮 定 容 至 SmL， 供 气 相 色 谱 测 


10mL 
静 置 分 层 ， 将 下 层 
次 ， 弃 去 水 








内 壁 


E 匀 浆 ， 置 于 
置 于 超声 波 
用 
次 都 为 20mL) 残渣 


























化 钠 水 溶液 、40mL 二 





R， 则 样 液 可 用 柱 层 析 








的 








三 居 








吸附 剂 〈( 弗 罗 昌 


硅 土 与 活性 炭 的 质 











以 (1 +30) 丙酮 -三 氯 甲 烷 混 合 


里 





液 湿 法 装 柱 ， 上 层 再 加 





1.5cm 高 的 无 水 硫酸 钠 ， 加 入 提取 浓缩 液 ， i 














三 氧 甲烷 混合 
(1 +49) 丙酮 -三 氧 





液 淋 洗 [ 粮 
氯 甲烷 





院 混 合 





食用 45mL(1 + 19) 
合 液 淋 洗 ]。 收 集 淋 ! 

















烷 、85mL 
在 旋 


丙酮 -三 
4 让 于 列 天 








转 蒸发 仪 上 浓缩 近 干 ， 用 水 浴 使 三 氯 甲 烷 挥发 民 ， 用 丙酮 定 容 ， 供 气 


相 色 谱 测定 用 。 
(3) 测定 
1) 





色谱 条 件 : 色谱 柱 的 内 径 为 3mm， 长 度 为 1.6m， 
装 涂 有 4% OV-17 和 4% 0OV-210 混合 


玻璃 柱 ， 内 


固定 液 的 80 ~ 100 目 Chromosorb 
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W AW-DMCS。 


2) 气流 量 : 载 气 (N,) 为 70mL/min， 氧气 为 3. 6mL/min 
为 160mL/min。 


p= 
;空气 





3) 温度 : 柱 温 为 220% ， 汽 化 室 ( 进 样 口 ) 温度 为 290% ， 检 测 
室温 度 为 290% 。 


结果 计算 





(c +c) xVx1000 
X= m x 1000 Soo 
式 中 XX 一 一 试 样 中 三 唑 酮 的 残留 量 (mg/kg); 


液 中 三 唑 酮 的 含量 (pg/mL); 
样 液 中 羟 锈 宁 的 含量 (hg]mL) ; 


























C2 











大 -一样 液 最 后 定 容 体积 (mL) ; 
试 样 质量 (g) 。 

计算 结果 保留 两 位 有 效 数字 。 

6. 精密 度 


在 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算 
术 平 均值 的 10% 。 


7. 试验 说 明 


1) 本 方法 适用 于 粮食 、 蔬 菜 和 水 果 中 三 唑 酮 残留 量 的 测定 。 
2) 本 方法 中 三 唑 酮 的 检 出 限 为 2.8 x10-"g。 






























































3) 试 样 一 般 不 经 柱 层 净 化 ， 但 如 果 需 经 柱 净 化 ， 对 不 同 批号 的 

















弗 罗 里 硅 土 ， 应 预先 做 淋 洗 曲线 ， 以 保证 农药 得 到 充分 的 回收 。 
4) 色谱 图 如 图 7-6-6 所 示 。 


4.625 
6.092 





图 7-6:6 色谱 
注 : 质量 浓度 均 为 1ug/mL; 4. 625 为 三 





四 ue 





从 酮 ，6. 092 为 凑 锈 宁 。 
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第 七 节 高效 液 相 色谱 法 在 食品 检验 中 的 应 用 











色谱 法 最 早 是 由 俄 
碳酸 钙 分 离 植物 
展 出 了 纸 色谱 法 、 注 层 








色素 时 发 现 的 ， 











色谱 法 、 气 相 








色谱 法 、 液 相 





国 植物 学 家 茨 维 特 〈Tswett) 在 1906 年 研究 用 
色谱 法 因 之 得 名 。 后 来 在 此 基础 上 发 


色谱 法 。 色 谱 法 的 





分 离 原 理 是 : 洲 于 流动 相 中 的 各 组 分 经 过 固定 相 时 ， 由 于 与 固定 相 发 
生 作用 〈 吸 附 、 分 配 、 离 子 交 换 、 体 积 排 阻 、 亲 和 ) 的 大 小 、 强 弱 不 


同 ， 在 固定 相 中 滞留 时 间 不 同 ， 从 而 先后 从 














称 为 色 


民法 、 层 析 法 。 





固定 相 中 


帝 出 。 


色谱 法 又 


高 效 液 相 色 谱 法 ( High Performance Liquid Chromatography，HPLC) 


是 在 20 世纪 60 年 代 末期 从 气相 色谱 和 经 典 液 相 色 谱 的 基础 
起 来 的 新 型 分 离 、 分 析 技 术 。 高 效 液 相 
俏 和 高 灵敏 度 检测 右 ， 因 上 








高 效 液 相 


下 三河 
[可 、 


质 以 及 多 种 天 然 


80% 。 此 外 ， 
用 ,而且 与 固 








中 所 有 非 挥 发 
他 方法 








要 的 作用 。 





液 相 





定 相 一 样 ， 
改善 分 离 条 件 提 供 








了 


色谱 


色谱 采用 了 









































名 


[一 








一 、 原 料 乳 及 乳 制品 中 三 聚 氰 胺 的 测定 








三 聚 氰 





高 效 色 谱 柱 、 
[分离 效 率 、 分 析 速 度 和 有 灵敏度 大 大 提高 。 
色谱 法 不 受 样品 挥发 性 和 稳定 性 的 限制 ， 适 于 分 析 兴 
相对 分 子 质量 大 、 受 热 易 分 解 的 不 稳定 有 机 化 合 物 、 生 物 活 性 物 
产物 。 这 些 化 合 物 约 占 全 部 有 机 化 合 物 的 70% ~ 
FP 的 流动 相 不 仅 起 到 使 试 样 沿 色谱 柱 移动 的 作 
与 试 样 发 生 选 择 性 的 相互 作 
个 额外 的 可 调 因 素 。 该 方法 几乎 可 以 检测 食品 
性 的 物质 ， 如 氨基 酸 、 蛋 白质、 类 月 
食品 添加 剂 等 。 高 灵敏 度 的 高 效 液 相 
所 难以 检测 的 食品 中 的 微量 组 分 、 污 染 物 及 非法 添加 物 ， 如 三 
聚 氰 腕 、 农 药 、 兽 药 、 生 物 毒素 、 甲 醛 等 ， 在 食品 分 析 中 起 着 极其 重 


已 
日 





上 发 展 


高 压 


















































用 ， 这 就 为 控制 


、 碳 水 化 合 物 、 维 


谱 法 还 可 以 检测 很 多 其 








作 简 称 为 三 胺 ， 学 名 为 2，4，6- 三 胺 -1，3，5- 三 嗪 ， 别 名 











有 蜜 胺 、 氢 





尿 酰 胶 、 三 聚 酰胺 ， 是 一 种 重要 的 氮 杂 环 有 机 化 工 原料 。 


三 聚 氰 胺 作为 一 种 氮 杂 环 有 机 化 工 原料 ,严禁 添加 在 食品 或 动物 饲料 


中 。 原 料 乳 及 





速 检测 


乳 制品 











中 三 聚 氰 胺 检测 方法 》 (GB/T 22388 一 2008) 、《 原料 乳 中 三 聚 氰 


中 三 聚 氰 胺 检测 的 国家 标准 为 《原料 乳 与 乳 制品 








六 快 


液 相 色谱 法 》 (GB/T 22400 一 2008) ， 其 测定 方法 包括 高 效 液 
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相 色 谱 法 、 液 相 色谱 -质谱 /质谱 法 (LC-MSVZMS 法 ) 、 气 相 色 谱 -质谱 
联 用 法 (GC-MS) 等 ， 在 此 介绍 高 效 液 相 色 谱 法 。 

1. 试验 原理 

试 样 用 三 氯 乙酸 - 乙 且 提 取 ， 经 阳离子 交换 固 相 村 取 柱 净化 后 ， 用 
高 效 液 相 色谱 测定 ， 用 外 标 法 定量 。 

2. 试剂 

除非 男 有 说 明 ， 所 有 试剂 均 为 分 析 纯 ， 水 为 GBAT 6682 一 2008 规 
定 的 一 级 水 。 

(1) 常用 试剂 ”甲醇 (色谱 纯 ) 、 乙 且 (色谱 纯 )、 氨 水 (体积 
分 数 为 22% ~28% ) 、 三 氯 乙 酸 、 柠 檬 酸 、 辛 烷 磺 酸 钠 (色谱 纯 ) 、 定 
性 滤纸 、 微 孔 滤 膜 (0.2hm， 有 机 相 )、 氮 气 (纯度 大 于 或 等 
于 99.999% ) 。 

(2) (1+1) 甲醇 水 溶液 准确 量 取 50mL 甲醇 和 50mL 水 ， 混 色 
后 备用 。 

(3) 三 氯 乙 酸 溶液 (1% ) ”准确 称 取 10g 三 氯 乙酸 置 于 1L 容 
瓶 中 ， 用 水 溶解 并 定 容 至 刻度 ， 混 匀 后 备用 。 

(4) 氨 化 甲醇 溶液 (5% ) ”准确 量 取 5mL 氨水 和 95mL 甲醇 ， 
混 匀 后 备用 。 

(5) 离子 对 试剂 缓冲 液 ”准确 称 取 2. 10g 柠檬 酸 和 2. 16g 辛 烷 磺 
酸 钠 ， 加 入 约 980mL 水 溶解 ， 调 节 pH 值 至 3. 0 后 ， 定 容 至 1L 备用 。 

(6) 三 聚 氰 胺 标准 品 CAS 108 -78 -01， 纯 度 大 于 99.0% 。 

(7) 三 聚 氰 胺 标准 储备 液 ”准确 称 取 100mg (精确 到 0. lmg) 三 
聚 氰 胺 标准 品 置 于 100mL 容量 瓶 中 , 用 (1 +1) 甲醇 水 溶液 溶解 并 定 
容 至 刻度 ， 配 制 成 质量 浓度 为 1mg/mL 的 标准 储备 液 ， 于 4%C 避 光 
保存 。 

(8) 阳离子 交换 固 相 茜 取 柱 ”混合 型 阳离子 交换 固 相 茜 取 柱 ， 基 
质 为 茜 磺 酸化 的 聚 茶 乙 烯 - 二 乙烯 基 茶 高 聚 物 ， 填 料 质量 为 60omg， 体 
积 为 3mL， 或 相当 者 。 使 用 前 依次 用 3mL 甲醇 和 5mL 水 活化 。 

(9) 海 砂 ” 化 学 纯 ， 粒 度 为 0.65 ~0.85mm， 二 氧化 硅 (Si0,) 
的 质量 分 数 为 99% 。 
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3. 仪器 
高 效 液 相 色 谱 仪 ( 配 有 紫外 检测 器 或 二 极 管 阵 列 检 测 器 ) 、 分 析 

天 平 ( 感 量 为 0.0001g 和 0.01g) 、 离 心机 (转速 不 低 于 4000r/min)、 
超声 波 水 浴 、 固 相 萃取 装置 、 氮 气 吹 干 仪 、 涡 旋 混 合 器 、50mL 具 塞 塑 
料 离心 管 、 研 钵 。 

4. 试验 步骤 

(1) 高 效 液 相 色谱 检测 样品 参考 条 件 

1) 色谱 柱 : Ci, 柱 ， 长 度 为 230mm， 内 径 为 4 6mm， 粒 度 为 Sum， 
或 相当 者 ; Cs 柱 ， 长 度 为 230mm， 内 径 为 4.6mm， 粒 度 为 Sum， 或 相 

2) 流动 相 : Cis 柱 ， (15 +85) 离子 对 试剂 缓冲 液 - 乙 且 ， 混 勾 ; 
Cis 柱 ，(10 +90) 离子 对 试剂 缓冲 液 - 乙 有 睛 ， 混 匀 。 

3) 流速 1mL/min。 

4) 温度 : 40%C。 

5) 进 样 体积 : 20pL。 

6) 检测 器 : 紫外 检测 器 或 DAD 检测 器 ， 波 长 为 240nm。 

根据 保留 时 间 定 性 ， 用 外 标 峰 面积 法 定量 。 

(2) 样品 的 处 理 
















































































1) 提取 
@ 液态 奶 、 奶 粉 、 酸 奶 、 冰 淇 淋 和 奶 糖 等 : 称 取 2g (精确 至 
0.01g) 试 样 置 于 50mL 具 塞 塑料 离心 管 中 ， 加 入 15ml 三 氯 乙酸 深 液 





和 5$nL 乙 且 ， 超 声 提取 10min， 再 振荡 提取 10min 后 ， 以 不 低 于 
4000r/min 的 转速 离心 10min。 上 清 液 经 三 所 乙酸 溶液 润 湿 的 滤纸 过 波 
后 ,用 三 氯 乙 酸 溶液 定 容 至 2$SmL， 移 取 5ml 滤液 ， 加 入 5mL 水 混 匀 
后 作 待 净化 液 。 

@ 奶酪 、 奶 油 和 巧克力 等 称 取 2g (精确 至 0.01g) 试 样 置 于 研 
钵 中 ， 加 入 适量 海 砂 ( 试 样 质量 的 4 ~6 倍 ) ， 研 磨 成 干粉 状 ， 转 移 至 
50mL 具 塞 塑料 离心 管 中 , 用 15mL 三 氯 乙酸 浴 液 分 数 次 洗涤 研 钵 ， 将 
清洗 液 转 和 离心 管 中 ， 再 往 离心 管 中 加 入 SmL 乙 有 睛 ， 以 下 操作 同 中 中 
“超声 提取 10min.……. 加 入 5mL 水 混 匀 后 作 待 净化 液 ”。 

若 样 品 中 脂肪 含量 较 高 ， 则 可 以 用 三 氯 乙酸 溶液 饱和 的 正 已 烷 
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液 - 液 分 配 除 脂 后 再 用 SPE 柱 净 化 。 

2) 净化 : 将 1) 中 的 待 净化 液 转 移 至 固 相 蔡 取 柱 中 ,依次 用 3mL 
水 和 3mL 甲醇 洗 洪 ， 抽 至 近 干 后 ， 用 6mL 氨 化 甲醇 溶液 洗 脱 。 整 个 到 
取 过 程 流速 不 超过 1mL/min。 将 洗 脱 液 于 50%C 下 用 氮气 吹 干 ， 残留 物 
(相当 于 0. 4g 样品 ) 用 lmL 流动 相 定 容 ， 涡 旋 混 合 1min， 过 微 孔 滤 膜 

















后 ， 供 高 效 液 








(3) 标准 | 

































































卓 色 谱 测定 用 。 
由 线 的 绘制 ”将 三 聚 氰 胺 标准 储备 液 稀释 得 到 的 质量 浓 











度 为 0. 8pg/mL、2pg/mL、20pg/mL、40pg/mL、80pg/ml 的 标准 工 
作 液 ， 按 质量 浓度 由 低 到 高 进 样 检测 ， 以 峰 面 积 -质量 浓度 作 图 ， 得 到 





标准 曲线 回归 方程 。 
(4) 定量 测定 ” 待 测 液 中 三 聚 氰 胺 的 响应 值 应 在 标准 曲线 范围 
范围 ， 则 应 稀释 后 再 进 样 分 析 。 











内 ， 若 超过 线性 






































5. 结果 计算 
(1) 数据 记录 


样品 质量 m/g 








样 液 最 终 定 容 体积 V/mL 





标准 溶液 的 质量 浓度 c/ ( mg/L) 





标准 溶液 中 三 聚 氰 胺 的 峰 面 积 A、 





样 液 中 三 聚 氰 胺 的 峰 面 积 4 























(2) 计算 





式 中 XX 一 证 


样品 稀释 倍数 / 











试 样 中 三 聚 氰 胺 的 含量 由 色谱 数据 处 理 软件 或 按 式 
(7-7-1) 计算 获得 。 


_AxcxVx1000 


A A. xm x1000 


xf (7-7-1) 


中 三 聚 握 胶 的 含量 (mg/ kg) ; 





4 一 样 液 中 三 聚 氰 胺 的 峰 面积 ; 











c 机 
T 一 一 样 
4. 标 




















示 准 溶液 的 质量 浓度 (mg/L) ; 
液 最 终 定 容 体积 (mL); 
\ 准 溶液 中 三 聚 氰 胺 的 峰 面积 ，; 
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/一 稀释 倍数 。 

计算 结果 保留 两 位 有 效 数字 。 

(3) 精密 度 ” 在 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测量 结果 的 绝对 差 
值 不 得 超过 算术 平均 值 的 10% 。 

6. 试验 说 明 

1) 乳 制品 中 含有 较 多 的 蛋白 质 、 脂 肪 等 大 分 子 物质 。 向 试 样 中 
加 入 三 氯 乙酸 、 乙 有 情 ， 使 蛋白 质 被 沉淀 下 来 ， 然 后 经 高 速 离心 ， 上 层 
清 液 经 过 滤 定 容 、 混 匀 后 ， 经 0. 45um 滤 膜 过 滤 后 备用 。 

2) 流动 相应 选用 色谱 纯 试 剂 、 高 纯 水 或 双 莹 水 。 流 动 相 都 应 预 
先 用 小 于 0. 5pm 的 滤 膜 过 滤 ， 脱 气 后 才 可 使 用 。 过 滤 时 注意 区 分 水 系 
滤 膜 和 有 机 系 滤 膜 。 

3) 柱 压 的 突然 升 高 或 降低 也 会 冲动 柱 内 填料 ， 因 此 在 调节 流速 
时 应 该 缓慢 进行 。 

4) 进 样 器 所 取样 品 要 避免 带 有 气泡 ， 否 则 过 柱 以 后 ， 压 力 降低 ， 
会 放出 溶解 的 空气 ， 气 泡 将 影响 分 离 效率 ， 使 基线 不 稳 ， 从 而 使 检测 
器 灵敏 度 降 低 ， 甚 至 不 能 正常 工作 ， 并 且 还 会 影响 进 样 体积 的 准确 
性 ， 难 以 保证 检测 结果 重 现 性 。 

5) 六 通 阀 进 样 器 的 进 样 方式 有 部 分 装 液 法 和 完全 装 液 法 两 种 。 
使 用 部 分 装 液 法 进 样 时 ， 进 样 量 最 多 为 定量 环 体 积 的 73% ， 如 20pL 
的 定量 环 最 多 进 样 15kL 的 样品 ， 并 且 要 求 每 次 进 样 体积 准确 、 相 同 ; 
使 用 完全 装 液 法 进 样 时 ， 进 样 量 最 少 为 定量 环 体积 的 3 倍 ， 即 20kL 
的 定量 环 最 少 进 样 60pL 的 样品 ， 这 样 才能 完全 置换 样品 定量 环 内 残 
留 的 溶液 ， 达 到 所 要 求 的 精密 度 及 重 现 性 。 在 使 用 六 通 阀 进 样 时 ， 手 
柄 的 转动 不 能 过 缓 ， 更 不 能 停留 在 中 间 位 置 ， 否 则 流动 相 受 阻 ， 使 泵 
内 压力 剧 增 ， 甚至 超过 泵 的 最 大 压力 ， 再 转 到 进 样 位 时 ， 过 高 的 压力 
将 使 柱头 损坏 。 

6) 为 防止 样品 残留 在 进 样 阀 中 ， 每 次 分 析 结 束 后 应 冲洗 进 样 阀 。 
通常 可 用 水 冲洗 ,或 先 用 能 溶解 样品 的 溶剂 冲洗 ， 再 用 水 冲洗 。 

7) 分 析 测 定 结束 后 ， 先 用 体积 分 数 为 5% 的 甲醇 溶液 将 离子 对 缓 
冲 液 冲 洗 干 净 ， 再 用 100% 甲醇 保存 色谱 柱 。 

8) 紫外 光 灯 是 有 寿命 的 ， 因此， 在 分 析 前 柱 平衡 得 差不多 时 ， 
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再 打开 检测 器 ， 并 在 分 析 完 成 后 及 时 关闭 检测 器 。 

9) 待 测 样 液 中 三 聚 氰 胺 的 响应 值 应 在 标准 曲线 线性 范围 内 ， 

超过 线性 范围 ， 则 应 稀释 后 再 进 样 分 析 。 也 可 采用 单 点 对 照 法 进行 
量 分 析 ， 但 要 求 标 准 溶液 的 浓度 跟 待 测试 样 溶液 的 浓度 相 接 近 。 
10) 待 测 样 液 中 三 聚 氰 胺 的 峰 面积 4 为 “0” 时 ， 不 能 报告 为 样品 
中 不 含 三 聚 氰 胺 ， 而 应 报告 为 “未 检 出 三 聚 氰 胺 ”。 原 因为 : 有 可 能 是 
由 于 样品 中 三 聚 筷 胺 的 售 基 低 于 该 方法 的 检测 限 而 导致 没有 检 出 

二 、 食 品 中 茶 甲 酸 、 山 梨 酸 、 脱 氨 乙 酸 、 安 赛 窗 、 糖精 

钠 的 测定 

近年 来 ， 由 于 消费 者 对 食品 的 安全 性 日 益 关 注 ， 食 品 中 各 种 添加 
剂 ， 特 别 是 人 工 合成 添加 剂 的 使 用 情况 越 来 越 受到 人 们 的 重视 。 防 腐 
剂 茶 甲 酸 、 山 梨 酸 、 AAA 
精 钠 等 广泛 应 用 于 饮料 、 痪 腌 菜 、 蜜 钱 、 糕 点 等 食品 中 。 长 期 过 量 食 
用 这 些 添 加 剂 ， 对 人 体 有 一 定 危 害 。《 食 品 安全 国家 标准 ”食品 添加 
剂 使 用 标准 》(GB 2760 一 2011) 对 这 些 添 加 剂 的 使 用 范围 和 最 大 使 用 
限量 均 有 明确 规定 。 

检测 食品 中 葵 甲 酸 、 山 梨 酸 现行 有 效 的 国家 标准 为 《食品 中 山梨 
酸 、 葵 甲 酸 的 测定 》 (GBAT 5009. 29 一 2003 ) 。 测 定 方 法 有 高 效 液 相 色 

谱 法 、 气 相 色 谱 法 、 薄 层 色 谱 法 ， 检 测 脱氧 乙酸 现行 有 效 的 国家 标准 
《食品 中 脱氧 乙酸 的 测定 》(GBZT 5009. 121 一 2003) 和 《食品 中 脱 
氢 乙 酸 的 测定 “高效 液 相 色 谱 法 》(GBZT 23377 一 2009 ) ; 检测 安 赛 蜜 
现行 有 效 的 标准 为 《饮料 中 乙酰 磺胺 酸 钾 的 测定 》 ( GCBZT 5009. 140 一 
2003 ) ， 检 测 方法 为 液 相 色谱 法 ; 检测 糖精 钠 现行 有 效 的 国家 标准 为 
《食品 中 糖精 钠 的 测定 》 ( GBZT 5009. 28 一 2003 ) ， 检 测 方法 有 高 效 液 
相 色 谱 法 、 薄 层 色 谱 法 、 离 子 选择 电极 测定 方法 。 本 文 整合 了 上 述 几 
个 标准 的 内 容 ,， 在 同样 的 试验 条 件 下 ， 同 时 检测 食品 中 的 葵 甲 酸 、 山 
梨 酸 、 脱 氨 乙 酸 、 安 赛 密 和 糖精 钠 。 

1. 试验 原理 

试 样 加热 除 去 二 氧化 碳 和 乙醇 ， 调 节 pH 值 至 近 中 性 ， 过 滤 后 进 
高 效 液 相 色谱 仪 ， 经 反 相 色谱 柱 分 离 后， 根据 保留 时 间 和 峰 面 积 进行 
定性 和 定量 。 
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2. 试剂 

方法 中 所 用 试剂 除 另 有 规定 外 ， 均 为 分 析 纯 试剂 ， 水 为 GB/T 
6682 一 2008 规定 的 一 级 水 ， 游 液 为 水 。 

(1) 甲醇 (色谱 纯 ) ”经 0.45pm 滤 膜 过滤 。 

(2) (1+1) 稀 氨 水 ”氨水 加 水 等 体积 混合 。 

(3) 乙酸 狠 溶 液 (0.02mol/L) 称 取 1.54g 乙酸 饼 ， 加 水 至 
1000mL， 溶 解 ， 经 0.45pm 滤 腊 过滤 。 

(4) 碳酸 氧 钠 溶液 (20g/L) 称 取 2g 碳酸 氧 钠 ( 优 级 纯 ) ， 用 
水 溶解 并 定 容 至 100mL。 

(5) 所 氧化 钠 溶液 (20g/L) 称 取 2g 氧 氧 化 钠 ， 用 水 溶解 并 定 
容 至 100mL。 

(6) 茶 甲 酸 标准 储备 溶液 ”准确 称 取 0. 1000g 茶 甲 酸 ， 加 SmL 碳 
酸 氢 钠 溶液 (20g[L) ， 加 热 溶解 ， 移 入 100mL 容量 瓶 中 ， 加 水 定 容 至 
100mL。 此 溶液 中 茶 甲 酸 售 量 为 1mg/mL， 作 为 储备 溶液 ， 于 4 保存 ， 
可 使 用 3 个 月 。 

(7) 山梨 酸 标准 储备 溶液 ”准确 称 取 0. 1000g 山梨 酸 ， 加 SmL 碳 
酸 氧 钠 溶液 (20g/L) ， 加 热 溶解 ， 移 入 100mL 容量 瓶 中 ， 加 水 定 容 至 
100mL。 此 溶液 中 山梨 酸 含量 为 1mg/mL， 作 为 储备 溶液 ， 于 4C 保 存 ， 
可 使 用 3 个 月 。 

(8) 脱氧 乙酸 标准 储备 溶液 “准确 称 取 脱氧 乙酸 标准 样品 (纯度 
大 于 或 等 于 98% ) 100mg,， 用 20g/L 的 氢 氧 化 钠 溶液 溶解 ， 用 水 定 容 
至 100mL。 此 溶液 中 脱氧 乙酸 的 含量 为 1mg/mL， 作 为 储备 溶液 ， 于 
4% 保存 ， 可 使 用 3 个 月 。 

(9) 乙酰 磺胺 酸 钾 标准 储备 浴 液 ”准确 称 取 0. 1000g 乙酰 磺胺 酸 
钾 ， 加 水 溶解 并 定 容 至 100mL。 此 溶液 中 乙酰 磺胺 酸 钾 的 含量 为 
1. 0mg/mL， 作 为 储备 溶液 。 

(10) 糖精 钠 标准 储备 溶液 ”准确 称 取 0.0851g 经 120% 干燥 4h 
的 糖精 钠 (CeHsCONaSO,. 2H,0)， 加 水 溶解 并 定 容 至 100mL。 此 溶 
液 中 糖精 钠 的 含量 为 1. 0mg/ mL, 作为 储备 溶液 。 

(11) 葵 甲 酸 、 山 梨 酸 、 脱 氧 乙 酸 、 安 赛 蜜 、 糖 精 钠 标准 混合 使 
用 溶液 ” 取 共 甲酸、 山梨 酸 、 脱 氧 乙 酸 、 安 赛 密 标 准 储备 溶液 各 
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1. 0mL， 糖 精 钠 标准 储备 溶液 2. 0mL， 移 入 100mL 容量 瓶 中 ， 加 水 至 
刻度 。 此 溶液 含 茶 甲 酸 、 山 梨 酸 、 脱 氧 乙 酸 、 安 赛 蜜 各 0. 01mg/mL， 
糖精 钠 0.02mg/mL， 用 0. 45um 滤 膜 过 滤 。 

3. 仪器 

高 效 液 相 色 谱 仪 ( 配 有 紫外 检测 器 或 二 极 管 阵列 检测 器 ) 、 分 析 
天 平 ( 感 量 为 0.0001g)、pH 计 (测量 精度 为 上 0.02) 、 超 声波 水 浴 、 
溶剂 过 滤器 、 恒 温水 浴 锅 。 

4. 分 析 步 又 

(1) 高 效 液 相 色 谱 检测 样品 参考 条 件 

1) Cs 柱 ， 长 度 为 230mm， 内 径 为 4.6mm， 粒 度 为 Sum， 不 锈 
钢 柱 。 

2) 流动 相 : (1 +9) 甲醇 -乙酸 匀 洲 液 (0. 02mol/L)。 

3) 流速 1mL/min。 

4) 进 样 量 : 20pL。 

5) 检测 器 : 紫外 检测 器 或 二 极 管 阵 列 检 测 器 ， 波 长 为 230nm。 

(2) 样品 的 处 理 

1) 汽水 : 称 取 5.00~10.0g 试 样 ， 放 入 小 烧杯 中 ， 微 温 搅拌 除去 
二 氧化 碳 , 用 (1 +1) 氨水 调 pH 值 约 为 7， 加 水 定 容 至 适当 体积 ， 用 
滤 膜 (0.45um) 过 滤 。 

2) 果汁 类 : 称 取 5.00 ~10.0g 试 样 , 用 (1+1) 氨水 调 pH 值 约 
为 7， 加 水 定 容 至 适当 体积 ， 离 心 沉淀 ， 上 清 液 用 滤 膜 (0.45pm) 

3) 配制 酒 类 ， 称 取 10. 0g 试 样 ， 放 入 小 烧杯 中 ， 用 水 浴 加 热 除去 
乙醇 , 用 (1 +1) 氨水 调 pH 值 约 为 7， 加 水 定 容 至 适当 体积 ， 用 滤 膜 
(0.45pm) 过 滤 。 

(3) 测定 取样 品 的 处 理 液 和 标准 使 用 液 各 20kL (或 相同 体 
积 ) ， 注 入 高 效 液 相 色 谱 仪 进行 分 离 测 定 ， 以 其 标准 溶液 峰 的 保留 时 
间 为 依据 进行 定性 ， 以 其 峰 面 积 求 出 样 液 中 被 测 物 质 的 含量 。 

5. 结果 计算 

(1) 数据 记录 
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标准 溶液 的 质量 浓度 c/ ( mg/L) 














标准 溶液 中 共 甲 酸 、 山 梨 酸 、 脱 氯 乙酸 、 安 赛 密 、 
糖精 钠 的 峰 面积 4， 











样 液 中 葵 甲 酸 、 山 梨 酸 、 脱 氧 乙 酸 、 安 赛 蜜 、 糖 精 
钠 的 峰 面积 4 

















(2) 计算 ， 试 样 中 葵 甲 酸 、 山 梨 酸 、 脱 氧 乙 本 











发 、 安 赛 蜜 、 糖 精 钠 


的 含量 由 色谱 数据 处 理 软件 或 按 式 〈7-7-2) 计算 获得 。 





AxcxV 


X= xmx1000 








式 中 X 一 一 试 样 中 茶 甲酸 、 山 巢 酸 、 脱 氧 乙酸 、 





含量 (g/kg); 














4 一 一 样 液 中 葵 甲 酸 、 山 梨 酸 、 脱 氧 乙 酸 、 











峰 面积 ; 
标准 溶液 的 质量 浓度 (mg/L) ; 
V 一 一 样 液 最 终 定 容 体积 ( mL) 











Cc 





























A, 
钠 的 峰 面积 ; 
mm 一 一 样品 质量 (g) ; 











(7-7-2) 


安 赛 蜜 、 糖 精 钠 的 


安 赛 蜜 、 糖 精 钠 的 


标准 溶液 中 茶 甲 酸 或 山梨 酸 、 脱 氧 乙酸 、 安 赛 蜜 、 糖 精 





计算 结果 保留 两 位 有 效 数 字 。 在 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测 














量 结果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算术 平均 值 的 10% 。 
6. 试验 说 明 








1) 含 二 氧化 碳 的 样品 需 经 加 热 除去 二 氧化 碳 ; 含 酒精 的 样品 加 
氧 氧化 钠 溶 液 调 至 碱 性 ， 于 沸水 浴 中 加 热 除去 酒精 。 





























2) 流动 相 都 应 预先 用 小 于 0. 5 pm 的 滤 膜 过 滤 ， 脱 气 后 才 可 使 用 。 
乙酸 盐 缓 冲 液 很 易 长 毒 ， 应 尽量 现 用 现 配 ， 不 要 储存 。 过 滤 时 注意 区 











分 水 系 滤 膜 和 有 机 系 滤 膜 。 




















3) 使 用 部 分 装 液 法 进 样 时 ， 进 样 量 最 多 为 定量 环 体积 的 75% ， 














并 且 要 求 每 次 进 样 体积 准确 、 相 同 ;使 用 完全 装 液 法 进 样 时 ， 进 样 量 
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最 少 为 定量 环 体积 的 3 倍 。 
4) 本 试验 对 5 种 添加 剂 在 190 ~ 400nm 之 间 进 行 全 波长 扫描 ， 安 
赛 蜜 、 糖 精 钠 、 茶 甲酸 、 山 和 巢 酸 的 最 大 吸收 波长 分 别 在 224. 0nm、 
219. 5nm、223. 4nm、254. lnm 处 ， 脱 所 乙酸 在 293. 0nm 有 最 大 吸收 ， 
在 230. lnm 有 次 强 吸 收 。 为 兼顾 各 组 分 的 灵敏 度 ， 本 文选 择 的 试验 波 
长 为 230nm， 在 此 波长 下 各 组 分 均 有 较 好 的 灵敏 度 。 

5) 甲醇 和 乙酸 铵 溶液 在 流动 相 中 比例 的 少量 变化 会 使 5 种 组 分 
的 保留 时 间 发 生 显著 改变 。 减 少 甲醇 含量 ， 各 组 分 保留 时 间 变 长 ， 分 
离 效果 较 好 ， 但 扩散 效应 大 ， 峰 形 差 ; 反之 ， 会 使 出 峰 时 间 提 前 。 可 
根据 试验 情况 调整 甲醇 和 乙酸 铵 溶液 的 配 比 。 

三 、 面 粉 中 过 氧化 茶 甲 酰 的 测定 

过 氧化 茶 甲 酰 (BPO) 是 一 种 常用 的 小 麦 面 粉 和 玉米 淀粉 等 的 增 
白 剂 和 改良 剂 。 但 近年 研究 表明 ， 过 氧化 葵 甲 酰 增 白 剂 含量 超标 ， 会 
破坏 面粉 的 营养 ， 导 致 面粉 中 的 类 胡 昔 卡 素 、 叶 黄 素 等 天 然 成 分 丧 
失 。 过 和 氧化 茶 甲 酰 水 解 后 产生 的 茶 甲 酸 进 入 人 体 后 要 在 肝脏 内 进行 分 
解 ， 因 此 长 期 过 量 食用 过 氧化 葵 甲 酰 后 极 易 加 重 肝脏 负担 ， 引 发 多 种 
疾病 ， 如 造成 维生素 缺乏 ， 人 体 的 肝 、 肾 也 会 出 现 病理 变化 ， 短 期 过 
量 食 用 会 使 人 产生 恶心 、 头 学、 神经 衰弱 等 中 毒 现 象 。2011 年 3 月 ， 
卫生 部 联合 工业 和 信息 化 部 等 七 部 门 联合 发 布 公 告 ， 禁止 将 过 氧化 茶 
甲 酰 和 过 氧化 钙 作为 食品 添加 剂 ; 自 2011 年 5 月 1 日 起 禁止 在 面粉 
生产 中 添加 过 氧化 葵 甲 酰 、 过 氧化 钙 ; 食品 添加 剂 生产 企业 不 得 生产 
和 销售 过 氧化 茶 甲 酰 、 过 氧化 钙 ; 有 关 面 粉 ( 小麦粉) 中 允许 添加 过 
氧化 茶 甲 酰 、 过 氧化 钙 的 食品 标准 内 容 自 行 废止 。 因 此， 为 保证 食品 
安全 ， 食 品 中 过 氧化 葵 甲 酰 的 检测 是 一 项 有 意义 的 工作 。 面 粉 中 过 氧 
化 葵 甲 酰 含 量 的 检测 方法 ， 有 气相 色谱 法 、 高 效 液 相 色谱 法 、 化 学 检 
验 法 、 化 学 发 光 法 等 。 国 家 标准 《小 麦 粉 中 过 氧化 葵 甲 酰 的 测定 方 
法 》(GB/AT 18415 一 2001) 中 采用 气相 色谱 法 。 但 近年 来 随 着 液 相 色 
谱 技 术 的 发 展 及 其 相对 简便 、 人 快捷 的 样品 处 理 方法 而 迅速 得 到 广泛 应 
用 。 在 此 介绍 《小 麦 粉 中 过 氧化 葵 甲 酰 的 测定 “高 效 液 相 色 谱 法 》 
(GB/T 22325 一 2008) 中 的 高 效 液 相 色谱 法 。 
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1. 原理 

对 于 由 甲醇 提取 的 过 氧化 茶 甲 酰 ， 用 碘化钾 作为 还 原 剂 将 其 还 原 
为 茶 甲 酸 ， 用 高 效 液 相 色 谱 分 离 ， 在 230nm 下 检测 。 

2. 试剂 与 仪器 

(1) 试剂 ”本 标准 所 用 试剂 除 特别 注 明 外 ， 均 为 分 析 纯 试剂 ， 试 
验 用 水 应 符合 GB/T 6682 一 2008 规定 的 一 级 水 要 求 。 

1) 甲醇 : 色谱 纯 。 

2) 础 化 钾 溶 液 : 50% (质量 分 数 水 溶液 ) 。 

3) 葵 甲 酸 : 纯度 大 于 或 等 于 99. 9% ， 国 家 标准 物质 。 

4) 乙酸 匀 缓 冲 溶液 (0.02molL) : 称 取 1.54g 乙酸 铵 ， 加 水 洲 
解 ， 稀 释 至 1000mL， 用 0. 45um 滤 腊 过滤。 

5) 茶 甲 酸 标 准 储备 溶液 (1mg/mL) : 准确 称 取 0. 1000g 葵 甲 酸 ， 
用 甲醇 溶解 并 稀释 至 100mL。 

(2) 仪器 ”高效 液 相 色谱 仪 ， 配 有 紫外 检测 器 或 二 极 管 阵列 检测 
器 ， 色 谱 柱 为 Cis 反 相 柱 ; 分 析 天 平 ， 感 量 为 0.0001g; 旋涡 混合 器 ; 
溶剂 过 滤 需 ; 超声 波 水 浴 。 

3， 分 析 步 又 

(1) 样品 的 制备 ” 称 取 5g (准确 至 0. lmg) 样品 置 于 50mL 具 塞 
比 色 管 中 ， 加 10mL 甲醇 ， 在 旋涡 混合 器 上 混 匀 Imin， 苦 置 Smin， 加 
50% 碘化钾 水 溶液 5. 0mL， 在 洲 涡 混合 器 上 混 匀 lmin， 静 置 ， 吸 取 上 
层 清 液 ， 用 0. 22 pm 滤 膜 过 滤 ， 将 滤液 置 于 样品 瓶 中 备用 。 

(2) 标准 曲线 的 绘制 ”准确 移 取 茶 甲 酸 标 准 储备 液 0mL、 
0.625mL、 1.25mL、 2.50mL、 5.00mL、 10.00mL、 12.50mL、 
25. 00nL， 分 别 置 于 8 个 25mL 容量 瓶 中 ， 然 后 分 别 加 甲醇 至 25. 0mL， 
配制 成 质量 浓度 分 别 为 Ong/mL、25. 0kg/mL、50. 0ng/mL、100. 0mg/ 
mL、200. 0pg/mL、400. 0pg/mL、500. 0pg/mL、1000. 0pg/mL 的 葵 甲 
酸 标准 系列 溶液 。 

分 别称 取 8 份 Sg (精确 至 0. 1mg) 不 含 茉 甲 酸 和 过 氧化 莱 甲 酰 的 
小 麦 粉 置 于 8 文 S0mL 具 塞 比 色 管 中 ， 分 别 准确 加 入 葵 甲 酸 标 准 系列 
溶液 10.00mL， 在 旋涡 混合 器 上 混 匀 Imin， 静 置 Smin， 加 50% 碘化钾 
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水 溶液 5.0mL， 在 旋涡 混合 器 上 混 匀 lmin， 静 置 ， 吸 取 上 层 清 液 ， 用 
0.22hm 滤 膜 过 滤 ， 将 滤液 置 于 样品 瓶 中 备用 。 标 准 液 的 最 终 质量 浓 
度 分 别 为 Opg/mL、5.0pg/mL、10.0pg/mL、20. 0ug/mL、40. 0pg/ 
mL、80. 0mg/mL、100. 0kg/mL、200. 0pg/mL。 依 次 取 不 同 质量 浓度 
的 茶 甲 酸 标 准 液 10.0kL， 注 入 液 相 色谱 仪 ， 以 茉 甲酸 峰 面 积 为 纵 坐 
标 ， 以 茶 甲 酸 浓度 为 横 坐 标 ， 绘 制 标准 曲线 。 

4. 高 效 液 相 色谱 检测 样品 参考 条 件 

1) Cs 柱 ， 内 径 为 4.6mm, 长 度 为 230mm， 粒 度 为 Sum， 不 锈 
钢 柱 。 

2) 流动 相 : (1 +9) 甲醇 -乙酸 饮 溶 液 (0.02molL) 。 

3) 流速 .1mL/min。 

4) 进 样 量 : 10pL。 

5) 检测 器 : 紫外 检测 器 或 二 极 管 阵列 检测 器 ， 波 长 为 230nm。 

5. 测定 

取样 品 的 处 理 液 和 标准 使 用 液 各 20kL (或 相同 体积 ) ， 注 入 高 效 
液 相 色谱 仪 进行 分 离 测定 ， 以 其 标准 溶液 峰 的 保留 时 间 为 依据 进行 定 
性 ， 以 其 峰 面 积 求 出 样 液 中 被 测 物 质 的 含量 。 

6. 结果 计算 

按 式 (7-7-3) 计算 试 样 中 过 氧化 茶 甲 酰 的 含量 。 

cxVx1000 


X= x1000 x1000 ~*0 222 (7-7-3) 


式 中 X 一 一 试 样 中 过 氧化 茶 甲 酰 的 含量 (g/kg); 
c 一 一 由 标准 曲线 上 查 出 的 试 样 测 定 液 中 相当 于 茶 甲酸 的 质量 
浓度 (pg/mL); 
/一 一 试 样 提取 液 的 体积 ( mL); 
0. 992 一 一 由 葵 甲 酸 换算 成 过 氧化 葵 甲 酰 的 换算 系数 ; 
样品 质量 (g)。 
结果 保留 两 位 有 效 数 字 。 在 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测量 结 
果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算术 平均 值 的 10% 。 
四 、 食 品 中 合成 着 色 剂 的 测定 
饮食 中 所 谓 的 色 、 香 、 味 俱全 ,“ 色 ”首当其冲 。 食 品 的 色泽 是 
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口 不 证 口 
食品 感官 品 


口 
食品 添加 剂 


食用 着 色 剂 两 大 类 。 由 于 合成 着 色 剂 具有 色泽 鲜艳 、 性 质 稳定 、 着 色 











质 的 一 个 重要 因素 。 因 此 ， 人 们 在 制作 食品 时 常 使 用 一 种 


食用 着 色 剂 。 食 用 着 色 剂 






































力 强 、 坚 牢 度 大 、 调 色 容 易 、 使 用 方便 、 


品 中 应 用 较 








三 。 然 而 ， 化 学 合成 色素 多 数 


包括 天 然 食用 着 色 剂 和 合成 











成 本 低廉 等 诸多 优点 ， 在 食 
属于 煤 焦 油 或 茶 胶 色素 ， 不 





但 没有 任何 营养 价值 ， 而 且 绝 大 多 数 对 人 体 有 害 。 世 界 各 国 对 食用 合 
成 着 色 剂 的 管理 、 使 用 均 有 严格 的 规定 。 我 国 对 在 食品 中 添加 合成 着 
色 剂 也 有 严格 的 限制 。《 食 品 安 全 国家 标准 ”食品 添加 剂 使 用 标准 》 
(GB 2760 一 2011 ) 对 允许 在 食品 中 使 用 的 合成 着 色 剂 的 使 用 范围 和 最 














大 使 用 限量 均 有 明确 规定 。 由 于 标签 能 体现 出 食品 的 质量 和 安全 性 ， 
《食品 安全 国家 标准 ” 预 包装 食品 标签 通则 》 ( GB 7718 一 2011) 规定 ， 
在 食品 中 使 用 的 着 色 剂 应 标注 具体 名 称 ， 当 使 用 2 种 或 2 种 以 上 着 色 
剂 时 也 可 标注 类 别名 称 和 着 色 剂 代码 。 其 后 颁布 的 《食品 标识 管理 规 
定 》 和 《中 华人 民 共 和 国 食品 安全 法 》 也 
标注 做 了 明确 的 规定 。 通 过 这 种 方法 ， 
买 的 决定 ， 从 而 保障 消费 者 的 知情 权 和 身 
目的 。 但 是 一 些 厂商 为 了 让 蚤 
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肖 费 者 可 以 对 食品 做 出 是 否 购 
体 健康 ， 达 到 使 企业 自律 的 
R 汁 饮料 具有 更 好 的 色泽 ， 在 经 济 利益 的 






















































































对 食品 中 所 使 用 的 添加 剂 的 























驱使 下 ， 超 限量 、 超 范围 使 用 合成 着 色 剂 的 现象 屡见不鲜 。 柠 檬 黄 、 
日 落 黄 、 苋 菜 红 、 胭 脂 红 、 诱 惑 红 、 亮 蓝 等 是 在 饮料 中 使 用 较 多 的 几 
种 水 溶性 合成 着 色 剂 。 本 文 整合 了 《食品 中 合成 着 色 剂 的 测定 》 
(GB/T 5009. 35 一 2003 ) 和 《食品 中 诱惑 红 的 测定 》( GB/T 5009. 141 一 
2003 ) 的 相关 内 容 ， 在 同样 的 试验 条 件 下 ,采用 高 效 液 相 色 谱 法 检测 
上 述 六 种 合成 着 色 剂 。 
1. 试验 原理 
食品 中 人 工 合成 着 色 剂 在 酸性 条 件 下 用 聚 酰胺 吸附 法 或 液 - 液 分 配 
法 提取 ， 制 成 水 溶液 ， 注 入 高 效 液 相 色 谱 仪 ， 经 反 相 色谱 分 离 后 ， 根 





据 保 留 时 间 定 性 ， 与 峰 面 积 比较 进行 定量 。 


























2. 试剂 与 仪器 


(1) 试 


剂 ”除非 另 有 说 明 ， 所 有 试 


6682 一 2008 规定 的 一 级 水 。 
































剂 均 为 分 析 纯 ， 水 为 GB/T 


1) 甲醇 (色谱 纯 ): 经 0.45pm 滤 膜 过 滤 。 
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2) 0.02mol/L 乙酸 贸 溶 液 : 称 取 1.54g 乙酸 饺 ， 加 水 溶解 至 
1000mL， 经 0.45pm 滤 膜 过 滤 。 

3) 聚 酰胺 粉 (尼龙 6): 过 200 目 筛 。 

4) (6+4) 甲醇 -甲酸 溶液 : 量 取 60mL 甲醇 和 40mL 甲酸 ， 混 匀 。 

5) 柠 榜 酸 溶液 : 称 取 20g 柠檬 酸 ， 加 水 至 100mL， 溶 解 混 匀 。 

6) (7+2+1) 无 水 乙醇 -氨水 -水 溶液 : 量 取 70mL 无 水 乙醇 、 
20mL 氨水 、10mL 水 ， 混 匀 。 

7) pH =6 的 水 : 向 水 中 加 柠檬 酸 浴 液 ， 调 pH 值 到 6。 

8) 合成 着 色 剂 标准 溶液 : 准确 称 取 按 纯度 折算 为 100% (质量 分 
数 ) 的 柠 榜 黄 、 日 落 黄 、 苋 菜 红 、 胭 脂 红 、 亮 蓝 、 诱 惑 红 各 0. 100g， 
置 于 100mL 容量 瓶 中 ,加 pH =6 的 水 到 刻度 ， 配 成 质量 浓度 为 
1. 00mg/mL 的 着 色 剂 水 溶液 。 

9) 合成 着 色 剂 标准 使 用 液 : 临 用 时 将 上 述 溶 液 加 水 稀释 100 倍 ， 
用 0.45pm 滤 膜 过 滤 ， 配 成 每 毫升 相当 于 10 pg 的 合成 着 色 剂 。 

10) 乙酸 。 

(2) 仪器 ”高效 液 相 色谱 仪 ， 配 有 紫外 检测 器 或 二 极 管 阵 列 检测 
器 ; 分 析 天 平 ， 感 量 为 0.0001g; 电热 恒温 干燥 箱 ; 真空 汞 ; 真空 抽 
滤 瓶 ; G3 垂 融 漏 斗 。 

3. 高 效 液 相 色 谱 检 测 样 品 参 考 条 件 

1) Cs 柱 ， 长 度 为 230mm， 内 径 为 4.6mm， 粒 度 为 Sum， 或 相 

2) 流动 相 : 甲醇 -乙酸 贸 溶 液 (pH =4. 0，0. 02molL) 。 

3) 梯度 洗 脱 : 20% ~35% 甲醇 ， 洗 脱 Smin; 35% ~ 98% 甲醇 ， 
洗 脱 Smin; 98% 甲醇 继续 洗 脱 6min。 

4) 流速 : 1mL/min。 

5) 检测 波长 : 254nm。 

4. 样品 的 处 理 

1) 称 取 20.0g~40.0g 试 样 ， 放 入 100mL 烧杯 中 ， 加 热 驱除 二 氧 
化 碳 。 

2) 色素 的 提取 。 聚 酰胺 吸附 法 : 试 样 溶液 加 柠檬 酸 溶液 调 pH 值 
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到 6， 加 热 至 60%C ， 将 1g 肾 酰 胺 粉 加 少许 水 调 成 粥 状 ， 倒 入 试 样 溶液 
中 ,搅拌 片 刻 ， 以 G3 垂 融 漏 斗 抽 滤 ， 用 温度 为 60 ，pH =4 的 水 洗 






































涤 3 ~5 次 ,然后 用 (6 +4) 甲醇 -甲酸 混合 溶液 洗涤 3 ~5 次 ， 再 用 水 
洗 至 中 性 , 用 (7+2+1) 乙醇 -氨水 -水 混合 溶液 解吸 3 ~5 次 ， 每 次 
SmL， 收 集 解 吸 液 ， 加 乙酸 中 和 ， 蒜 发 至 近 于 ， 加 水 涂 解 ， 定 容 至 
5mL， 用 0.45um 滤 膜 过 滤 ， 从 滤液 中 取 20uL 进 高 效 液 相 色 谱 仪 











分 析 。 
5. 测定 


取 相 同体 积 的 样 液 和 合成 着 色 剂 标准 使 用 液 分 别 注入 高 效 液 相 
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谱 仪 ， 根 据 保留 时 间 定 性 ， 用 外 标 峰 面积 法 定量 。 








6. 结果 计算 
(1) 数据 记录 


样品 质量 m/g 





样 液 最 终 定 容 体积 V/AmL 








标准 溶液 的 浓度 c/ (mg/L) 





标准 溶液 中 着 色 剂 的 峰 面积 4、 








样 液 中 着 色 剂 的 峰 面积 4 








(2) 计算 ” 试 样 中 着 色 剂 的 含量 由 色谱 数据 处 理 软件 或 按 式 














(7-7-4) 计算 获得 。 














Axcx 
A xmx I 
式 中 XxX 一 一 试 样 中 着 色 剂 的 含量 (g/kg); 
4 一 一 样 液 中 着 色 剂 的 峰 面积 ; 
c 一 一 标准 溶液 的 质量 浓度 (mg/L) ; 





[一 一 样 液 最 终 定 容 体积 (mL) ; 

4. 一 一 标准 溶液 中 着 色 剂 的 峰 面积 ; 
mm 一 一 样品 质量 (g)。 

计算 结果 保留 两 位 有 效 数字 。 在 重复 改 



































E 条 们 


量 结果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算术 平均 值 的 10% 。 





(天 天 而 





F 下 获得 的 两 次 独立 测 
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7. 试验 说 明 

1) 含 二 氧化 碳 的 样品 需 经 加 热 除去 二 氧化 碳 。 

2) 流动 相 都 应 预先 用 小 于 0. 5pm 的 滤 腊 过滤 ， 脱 气 后 才 可 使 用 。 
乙酸 盐 缓 冲 液 很 易 长 考 ， 应 尽量 现 配 现 用 ， 不 要 储存 。 过 滤 时 注意 区 
分 水 系 滤 膜 和 有 机 系 滤 膜 。 

3) 此 方法 不 适用 于 含 赤 覆 红色 谱 的 样品 。 

4) 聚 酰胺 粉 在 弱酸 性 条 件 下 对 合成 着 色 剂 的 吸附 能 力 强 ， 吸 附 
完全 ， 因 此 样品 在 加 入 聚 酰 胺 粉 前 需 调 节 pH 值 至 6 以 下 。 用 水 洗涤 
可 以 除去 可 溶性 人 杂质， 要求 水 偏 酸性 ， 防 止 聚 酰胺 粉 上 吸附 的 色素 在 
洗涤 过 程 中 洗 脱 下 来 。 

5) 当 使 用 部 分 装 液 法 进 样 时 ， 进 样 量 最 多 为 定量 环 体积 的 75% ， 
并 且 要 求 每 次 进 样 体积 准确 、 相 同 ; 当 使 用 完全 装 液 法 进 样 时 ， 进 样 
量 最 少 为 定量 环 体积 的 3 倍 。 

6) 甲醇 和 乙酸 铵 溶液 在 流动 相 中 比例 的 少量 变化 会 使 各 组 分 的 
保留 时 间 发 生 显著 改变 。 减 少 甲醇 含量 ， 各 组 分 保留 时 间 变 长 ， 分 离 
效果 较 好 ， 但 扩散 效应 大 ， 峰 形 差 ; 反之 ,会 使 出 峰 时 间 提 前 。 可 根 
据 试验 情况 调整 甲醇 和 乙酸 匀 溶 液 的 配 比 。 

五 、 食 品 中 苏丹 红 的 测定 

苏丹 红色 素 是 一 种 红色 或 柳 红 色 的 工业 染料 ， 用 于 溶剂 、 油 、 蜡 
等 产品 的 增色 以 及 鞋 、 地 板 的 增光 。 有 关 研 究 表 明 ， 苏 丹 红 具有 一 定 
的 代谢 毒性 ， 在 人 体内 还 原 酶 的 作用 下 生成 相应 的 胺 类 与 蔡 酚 等 致癌 
物质 ， 被 国际 癌症 研究 机 构 (IARC) 列 为 第 2 类 或 第 3 类 致癌 物质 。 
其 具有 脂 溶性 ， 能 在 人 体内 积累 ， 尤 其 是 在 脂肪 组 织 中 容易 产生 富 
集 。 其 在 代谢 过 程 中 产生 的 茶 胺 接触 人 体 皮肤 或 进入 消化 道 后 ， 可 以 
作用 于 肝 细 胞 ， 引 起 中 毒性 肝病 ， 还 可 能 诱发 肝癌 ， 此 外 ， 其 中 间 代 
谢 物 茜 酚 也 有 致癌 、 致 畸 、 致 敏 、 致 突变 的 潜在 毒性 ， 大 量 吸收 可 引 
起 出 血性 肾炎 。 但 是 由 于 苏丹 红 比 食用 色素 更 易 着 色 ， 价 格 相 对 低 
廉 ， 不 少食 品 生产 经 营 单位 和 个 体 生 产 者 为 美化 食品 的 外 观 ， 无 视 有 
关 法 规 ， 将 其 充当 食用 色素 滥用 ， 以 谋求 更 大 利益 ， 对 人 类 健康 造成 
了 极 大 的 和 危害。 因此， 做 好 苏丹 红 检 测 方法 的 研究 具有 一 定 的 现实 
意义 。 
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目前 ， 苏 丹 红 的 检测 方法 有 薄 层 色谱 法 、 免 疫 学 检测 方法 、 在 线 
分 子 印迹 -化 学 发 光 法 、 高 效 液 相 色谱 法 、 液 质 联 用 法 等 。 国 家 标准 
《食品 中 苏丹 红 染 料 的 检测 方法 高 效 液 相 色谱 法 》 (GB/T 19681 一 
2005 ) 采用 的 是 高 效 液 相 色谱 法 。 

1. 原理 

半 品 经 溶剂 提取 、 固 相 茜 取 净 化 后 ， 用 反 相 高 效 液 相 色 谱 - 紫外 
可 见 光 检测 右 进 行 色谱 分 析 ， 采 用 外 标 法 定量 。 

2. 试剂 与 仪器 

(1) 试剂 

1) 常用 试剂 : 乙 且 (色谱 纯 ) 、 丙 酮 (色谱 纯 、 分 析 纯 ) 、 甲 酸 
(分 析 纯 ) 、 乙 醚 (分析 纯 ) 、 正 己 烷 (分析 纯 ) 、 无 水 硫酸 钠 (分 析 
纯 ) 。 

2) 层 析 用 氧化 铝 (中 性 ，100 ~ 200 目 ) : 于 105% 干燥 2h， 在 干 
燥 器 中 冷 至 室温 ， 每 100g 中 加 入 2mL 水 降 活 ， 混 匀 后 密封 ， 放 置 12h 
后 使 用 。 

3) 5% 丙酮 的 正己 烷 液 : 吸取 50mL 丙酮 ， 用 正己 烧 定 容 至 1L。 

4) 标准 物质 苏丹 红 工 、 苏 丹 红 开 、 苏 丹 红 亚 、 苏 丹 红 了 ， 纯 
度 均 大 于 或 等 于 95% 。 

5) 标准 储备 液 : 分 别称 取 苏 丹 红 I 工 、 苏 丹 红 耳 、 苏 丹 红 五 、 苏 
丹 红 人 V 各 10. 0mg( 按 实际 含量 折算 )， 用 乙醚 溶解 ， 然 后 用 正己 烷 定 
容 至 250mL。 

(2) 仪器 

1) 高 效 液 相 色 谱 仪 ， 配 有 紫外 检测 器 或 二 极 管 阵列 检测 器 。 

2) 层 析 柱 管 : lem (内径 ) x5cm (高 ) 的 注射 器 管 。 

3) 氧化 铝 层 析 柱 : 在 层 析 柱 管 底 部 塞 入 一 薄 层 脱脂 棉 ， 以 干 法 
装 入 处 理 过 的 氧化 铝 至 3cm 高 ， 轻 敲 实 后 加 一 薄 层 脱脂 棉 ， 用 10mL 
正 已 烷 淋 洗 ， 洗 净 柱 中 杂质 后 ， 备 月 

4) 其 他 仪器 : 分 析 天 平 〈 感 量 为 0. lmg) 、 旋 转 莹 发 仪 、 均 质 
机 、 离 心机 、0. 45um 有 机 滤 膜 。 

3. 样品 的 制备 

将 液体 、 浆 状 样品 混合 均匀 ， 固 体 样 品 需 麻 细 。 



























































































































































一 


























o 














" S00 


简明 食品 检验 工 手 册 





4. 样品 的 处 理 


(1) 终 





于 名 
E 漆 残渣 数 次 ， 








烷 浙 


[辣椒 粉 等 粉 状 样品 
形 瓶 中 ， 加 入 10 ~ 30mL 正己 烷 ， 超声 5min， 过 滤 ， 用 10mL 正 
至 洗 出 液 无 色 ， 合 并 正己 烷 液 ， 用 旋转 蒸发 仪 浓缩 








称 取 1 ~5g (准确 至 0.001g) 样品 置 


= | 


[Gy 





























至 5mL 以 下 ,， 慢 慢 加 入 氧化 铝 层 析 术 
持 正己 烷 液 面 为 2mm 左右 时 上 样 ， 在 全 程 的 层 析 过 程 中 不 应 使 柱 1 
多 次 淋 洗 浓缩 


少量 


的 色素 带宽 ， 
质 的 多 少 ， 
己 烷 淋 洗 液 ， 


泗 。 用 正己 烷 
面 吸附 

油 类 杂 
全 部 正 

















Ls 








用 10 ~30mL 正己 烷 洗 村 





FE 中 。 为 保 训 





L 层 析 效 到 





RR， 在 柱 中 保 











拟 ， 一 并 注入 层 析 柱 。 控 制 氧化 铝 表 
F 0. Scm。 待 样 液 完 全 流出 后 ， 视 样品 中 含 
E， 直 至 流出 液 无 色 ， 弃 去 
的 正 已 烷 液 洗 脱 ， 收 浓缩 








宜 小 了 




















用 60mL 含 5% 丙酮 


、 


后 ， 用 丙酮 转移 并 定 容 至 5mL， 用 0.45pm 有 机 滤 膜 过 滤 后 待 测 。 


(2) 红 羔 椒 油 























、 











状 样品 











火锅 料 、 奶 油 等 称 取 0.5 ~2g (准确 








至 0.001g) 样品 置 于 小 烧杯 中 ， 加 入 适量 的 正己 烷 (1 ~ 10mL) 深 
解 ， 难 溶解 的 样品 可 在 正己 烷 中 加 热 溶解 ， 以 下 按 (1) 中 “ 慢 慢 加 
入 氧化 铝 层 析 柱 …… 过 小 后 待 测 ” 操 作 。 











(3) 藻 椒 浆 、 番 茄 沙 司 
确 至 0.01g) 样品 置 于 离心 管 




















等 含水 量 较 大 的 样品 
Ph， 加 10 ~20mL 水 ( 含 








加 水 ) 将 其 分 散 成 糊 


浆 $min， 以 3000rxmin 的 转速 离心 10min， 然 后 吸出 1 
加 入 正己 烷 匀 浆 (# 





入 无 水 硫酸 钠 5g 脱 


5mL 正己 烷 深 解 残渣 后 ,， 按 (1) 中 “ 慢 慢 加 入 氧化 铝 层 析 柱 …… 


滤 后 待 测 ” 操 作 。 





(4) 香肠 等 肉 和 
于 锥 形 瓶 中 ， 加 入 60mL 站 








状 ， 加 入 30mL (3+1) 正 





称 取 10 ~ 20g ( 准 
曾 稠 剂 的 样品 多 


己 烷 -丙酮 混合 液 ， 义 





























己 烷 ， 向 下 层 
从 两 次 ， 每 次 20mL) ， 离 心 ， 合 并 3 次 正己 烷 ， 加 
水 ， 过 滤 后 于 旋转 燕 发 仪 上 燕 干 并 保持 Smin， 用 

过 




















制品 


称 取 10 ~20g (准确 至 0.01g) 粉碎 样品 置 
E 己 烷 充 分 匀 浆 5min， 滤 出 清 液 ， 再 以 正 




















Pm | 
ba 

















烧 匀 浆 ( 共 两 次 , 每 次 20mL) ， 过 滤 ， 合 并 3 次 滤液 ， 加 入 5g 无 水 硫 
酸 钠 脱水 ， 过 滤 后 于 旋转 莹 发 仪 上 蒸 至 SmL， 以 下 按 (1) 中 “ 慢 慢 
加 入 氧化 铝 层 析 柱 …… 过 滤 后 待 测 ” 操 作 。 





5. 高 效 液 相 色谱 检测 样品 参考 条 件 
1) Cis 柱 ， 长度 为 150mm， 内 径 为 4.6mm， 粒 度 为 3. 5pm， 或 相 
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2) 流动 相 : 溶剂 A 为 (85 +15) 0.1% 甲 酸 的 水 溶液 - 乙 且 ; 溶 
剂 B 为 (80+20) 0.1% 甲 酸 的 乙 膊 溶液 -丙酮 。 

3) 梯度 洗 脱 : 流速 为 1mL/min; 柱 温 为 30% ; 检测 波长 ， 苏 丹 
红 工 为 478nm， 苏 丹 红 开 、 苏 丹 红 亚 、 苏 丹 红 IV 为 S20nm， 苏 丹 红 工 
出 峰 后 切换 ; 进 样 量 为 10kL。 梯 度 条 件 见 表 7-7-1。 



















































































表 7-7-1 梯度 条 件 
时 间 /min 人 曲线 
A (体积 分 数 ,% ) | B (体积 分 数 ,% ) 

0 25 75 线性 
10.0 25 Ts 线性 
25.0 0 100 线性 
32.0 0 100 线性 
35.0 25 75 线性 
40.0 25 75 线性 

6. 标准 曲线 的 绘制 
分 别 吸取 标准 储备 液 0mL、0. 1mL、0.2mL、0.4mL、0. 8mL、 


1.6mL， 用 正己 烷 定 容 至 25mL (此 标准 系列 溶液 的 质量 浓度 为 
Ong/mL、 0.16ng/mL、 0.32pg/mL、 0.64ng/mL、 1.28ng/mL.、 
2.56kg/mL) ， 以 质量 浓度 - 峰 面 积 绘制 标准 曲线 或 计算 线性 回归 
方程 。 





























结果 计算 
按 式 (7-7-5) 计算 苏丹 红 含量 。 
R=c x V/m (7-7-5) 
式 中 RR 一 一 样品 中 苏丹 红 含 量 ( mg/kg); 

















c 由 标准 曲线 (或 带 入 线性 回归 方程 》 得 出 的 样 液 中 苏丹 
红 的 质量 浓度 (pg/mL); 
液 定 容 体积 (mL) ; 
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8. 试验 说 明 














不 同 厂家 和 不 同 批号 4 
产品 略 作 调整 。 活 度 的 调整 采用 标准 溶液 过 柱 ， 





于 化 铝 的 活 度 有 差异 ， 需 根据 购置 的 氧化 名 























将 1hg/mL 的 苏丹 红 











a 








混合 标准 溶液 1mL 加 到 柱 中 ， 用 60mL 5% 两 本 





的 正己 烷 溶液 完全 洗 脱 














为 准 ，4 种 苏丹 红 在 层 析 柱 上 的 流出 顺序 为 苏丹 红 卫 、 苏 丹 红 久 、 苏 






































表明 氧化 铝 活性 偏 高 。 




















丹 红 T 、 苏 丹 红 夺 ， 可 根据 每 种 苏丹 红 的 回收 率 作 出 判断 。 苏 丹 红 本 、 
苏丹 红 刘 的 回收 率 低 ， 表 明和 氧化 铝 活 性 偏 低 ; 








苏丹 红 亚 的 回收 率 低 ， 


六 、 水 产品 中 孔雀 石 绿 和 结晶 此 残留 量 的 测定 


孔 汰 石 绿 和 结晶 紫 具有 高 毒素 、 高 残留 ， 以 及 致 瘤 致 畸 、 致 突变 


等 特点 ， 甚 进入 生物 体内 后 ， 就 会 产生 具有 更 强 危 害 的 隐 性 孔雀 石 绿 
和 隐 和 性 结晶 紫 。 鉴 于 孔 瞧 石 绿 和 结晶 紫 的 危害 性 ， 包 括 我 国 在 内 的 许 
多 国家 都 将 它们 列 为 水 产 养 殖 中 的 禁用 药物 。 






















































































但 由 于 孔雀 石 绿 和 结晶 











紫 具 有 较 好 的 杀菌 作用 ， 且 具有 高 效 、 价 廉 、 易 得 等 优点 ， 一 些 养殖 














渔民 在 防治 水 霉 病 等 病害 











时 间 。 


时 使 用 孔 余 石 绿 、 结 晶 紫 ,个 别 运 输 商用 和 孔 











丛 石 绿 、 结 蝇 紫 对 运输 水 体 消毒 ， 以 延长 鱼 类 在 长 途 贩运 中 的 存活 





近年 来 ， 随 着 人 们 对 孔 仪 石 绿 和 结晶 紫 安全 性 的 关注 ， 其 检测 方 
法 的 研究 也 受到 很 大 的 重视 ,关于 和 孔 瞧 石 绿 和 结晶 紫 的 检测 方法 的 报 
道 很 多 。 国 家 标准 《水 产品 中 孔雀 石 绿 和 结 品 紫 残 留 量 的 测定 》 











(GBZT 19857 一 2005 ) 采用 液 相 色谱 -串联 质谱 和 高 效 液 相 色谱 法 ， 
唱 紫 残留 量 的 测定 高 效 液 相 色 谱 荧光 检测 法 
j 的 是 高 效 液 相 色 谱 荧光 检测 法 。 


《水 产品 中 孔 逢 石 绿 和 结 
(GB/T 20361 一 2006) 采 


























1. 高 效 液 相 色谱 荧光 检测 法 
(1) 原理 ”样品 中 残留 的 孔 泡 石 绿 或 结晶 紫 用 硼 毛 化 钾 还 原 为 其 
相应 的 代谢 产物 隐 色 孔 八 石 绿 或 隐 色 结晶 紫 ， 





混合 液 提取 ， 用 二 和 氛 甲 烷 液 禁 取 ， 用 
分 离 ， 用 荧光 检测 器 检测 ， 

(2) 试剂 ” 除 另 有 规定 
合 GBXT 6682 一 2008 一 级 水 的 标准 。 



































] 外 标 法 定量 。 




















NZ 











然后 用 乙 腾 -乙酸 饿 缓冲 





回 相 萃取 柱 净 化 ， 用 反 相 色谱 柱 




















外 ， 所 有 试剂 均 为 分 析 纯 ， 试 验 用 水 应 符 
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1) 常用 试剂 : 乙 且 (色谱 纯 ) 、 二 握 甲 烷 、 酸 性 氧化 铝 (分 析 
纯 ， 粒 度 为 0.071 ~0.150mm)、 二 甘 醇 、 硼 氨 化 钾 、 无 水 乙酸 饼 、 冰 
乙酸 、 氮 水 。 

2) 确 氢 化 钾 溶 液 (0.03mol[L) : 称 取 0. 405g 硼 氢 化 钾 置 于 烧杯 
中 ， 加 250mL 水 溶解 ， 现 用 现 配 。 

3) 硼 毛 化 钾 溶液 (0.2mol/L) : 称 取 0.54g 硼 氨 化 钾 置 于 烧杯 
中 ， 加 50mL 水 溶解 ， 现 用 现 配 。 

4) 20% 盐酸 羟 胺 浴 液 : 将 12. Sg 盐酸 羟 胺 溶解 在 50mL 水 中 。 

5) 对 甲 茶 磺 酸 溶液 (0. 05molL) : 称 取 0. 95g 对 甲 茶 磺 酸 ,用 水 
溶解 并 稀释 至 100mL。 

6) 乙酸 贸 缓 冲 溶液 (0. 1mol/L) : 称 取 7.71g 无 水 乙酸 铵 溶解 于 
1000mL 水 中 ， 用 氨水 调 pH 值 至 10. 0。 

7) 志 酸 铵 缓冲 溶液 (0. 125mol/L) : 称 取 9. 64g 无 水 乙酸 铵 溶解 
于 1000mL 水 中 ， 用 冰 乙 酸 调 pH 值 至 4.5。 

8) 酸性 氧化 铝 固 相 茜 取 柱 : 500mg，3mL， 使 用 前 用 5mL 乙 且 




































































9) Varian PRS 柱 或 相当 者 : 500mg，3mL，, 使 用 前 用 5mL 乙 且 
活化 。 

10) 标准 品 : 孔 汰 石 绿 、 结 晶 紫 ， 纯 度 均 大 于 98% 。 

11) 标准 储备 溶液 : 准确 称 取 适 量 的 孔 和 省 石 绿 、 结 晶 紫 标准 品 ， 
用 乙 且 分 别 配制 成 100kgymL 的 标准 储备 液 。 

12) 混合 标准 中 间 液 (1pg/mL) : 分 别 准 确 吸 取 1.00mL 孔 八 石 
绿 和 结晶 紫 的 标准 储备 溶液 ， 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 乙 且 稀 释 至 刻 
度 ， 配 制 成 1xg/mL 的 混合 标准 中 间 液 ， 于 - 18%C 避 光 保存 。 

13) 混合 标准 工作 溶液 : 根据 需要 ， 临 用 时 准确 吸取 一 定量 的 混 
合 标准 中 间 液 ， 加 入 0. 03molLL 的 硼 氨 化 钾 溶液 0. 4mL， 用 乙 膊 准确 
稀释 至 2.00mL， 配 制 成 适当 浓度 的 混合 标准 工作 溶液。 

(3) 仪器 高效 液 相 色谱 仪 〈( 配 欧 光 检测 器 ) 、 匀 浆 机 、 离 心机 
(转速 为 4000r/min) 、 旋 涡 振 荡 器 、 固 相 萃取 装置 、 旋 转 蒸发 仪 。 

(4) 取样 ” 鱼 去 鳞 、 去 皮 ， 沿 背脊 取 肌 肉 部 分 ; 是 去 头 、 壳 、 肠 
腺 ， 取 肌肉 部 分 ; 蟹 、 甲 鱼 等 取 可 食 部 分 。 将 样品 切 为 不 大 于 0.Scm x 































































































“ 5S04 . 简明 食品 检验 工 手 册 





0. 5cm x0.Scm 的 小 块 后 混合 。 

(5) 提取 称 取 5.00g 样品 置 于 50mL 离心 管 中 ， 加 入 10mL 乙 
青 ， 以 100001/min 的 转速 匀 浆 提取 30s， 然 后 加 入 5g 酸性 氧化 铝 ， 振 
荡 2min， 以 4000r/min 的 转速 离心 10min, 将 上 清 液 转移 至 125mL 分 
液 漏 斗 中 ， 在 分 液 漏斗 中 加 入 2mL 二 甘 醇 和 3mL 硼 氢 化 钾 浴 液 
(0. 2mol/L) ， 振 摇 2min。 

男 取 50mL 离心 管 ， 加 入 10mL 乙 且 ， 洗 涤 匀 浆 机 刀 头 10s， 将 洗 
涤 液 移入 前 一 离心 管 中 ， 加 入 3mL 硼 氢 化 钾 深 液 (0.2molL) ， 用 玻 
璃 棒 捣 散 离心 管 中 的 沉淀 ， 并 搅 义 ， 在 旋涡 振荡 器 上 振荡 lmin， 静 置 
20min， 以 4000rxmin 的 转速 离心 10min， 将 上 清 液 并 和 125mL 分 液 漏 
斗 中 。 

在 50mL 离心 管 中 继 续 加 入 1. SmL 20% 盐酸 羟 胺 溶液 、2. SmL 对 
甲 茶 磺 酸 溶液 (0. 05molL) 、5. 0mL 乙酸 饼 缓 冲 溶 液 (0. 125mol/L， 
pH=4.5)， 振 荡 2min， 加 入 10mL 乙 膊 ,继续 振荡 2min， 以 4000r 
min 的 转速 离心 10min， 将 上 清 液 并 和 人 125mL 分 液 漏斗 中 ， 重 复 上 述 
操作 一 次 。 

在 分 液 漏斗 中 加 入 20mL 二 氧 甲 烷 ， 带 塞 剧烈 振荡 2min， 静 置 分 
层 ,， 将 下 层 溶液 转移 至 250mL 茄 形 瓶 中 ， 继 续 向 分 液 漏 斗 中 加 入 5mL 
乙 且 、10mL 二 毛 甲 烧 ， 振 荡 2min， 把 全 部 溶液 转移 至 50mL 离心 管 
中 ， 以 4000r/min 的 转速 离心 10min， 将 下 层 溶液 合并 至 250mL 茄 形 瓶 
中 ， 于 45% 旋转 莹 发 至 近 干 ， 用 2. SmL 乙 且 溶 解 残 酒 。 

(6) 净化 将 PRS 柱 安装 在 固 相 某 取 装置 上 ， 上 端 连 接 酸性 氧化 
馈 固 相 蔡 取 柱 ， 用 5mL 乙 且 活 化 ， 转 移 提 取 液 到 柱 上 ， 再 用 乙 有 睛 洗 茄 
形 瓶 两 次 ， 每 次 2.5mL， 依 次 过 柱 ， 弃 去 酸性 氧化 铝 柱 ， 吹 PRS 柱 近 
干 ， 在 不 抽 真 空 的 情况 下 ， 加 入 3mL 等 体积 混合 的 乙 且 和 乙酸 铵 溶液 
(0. lmolML，pH = 10.0)， 收 集 洗 脱 液 ， 用 乙 且 定 容 至 3mL， 过 
0.45pm 滤 膜 ， 供 液 相 色谱 测定 用 。 

(7) 高 效 液 相 色谱 检测 样品 参考 条 件 

1) 0DS-C 柱 ， 柱 长 度 为 230mm， 内 径 为 4.6mm， 粒 度 为 Sum， 
或 相当 者 。 

2) 流动 相 : (80 +20) 乙 有 睛 -乙酸 镁 溶液 (0. 125mol/L,，pH =4.5)。 
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3) 流速 : 1.3mL/min。 
4) 柱 温 : 35%C 。 

5) 激发 波长 : 265nm。 
6) 发 射 波长 : 360nm。 
7) 进 样 量 : 20pL。 











(8) 色谱 分 析 向 液 相 色谱 仪 中 分 别 注入 20L 了 和 孔 人 淮 石 绿 和 结晶 


紫 混合 标准 工 


人 溶液 及 样品 提取 液 ， 按 上 述 
记录 峰 面 积 ， 响 应 值 均 应 在 仪器 检测 的 线性 








色谱 条 件 进 行 色谱 分 析 ， 
内 。 根 据 标准 品 的 保 

















沁 转 

















留 时 间 定 性 ， 用 外 标 法 定量 。 
















































































(9) 结果 计算 ”样品 中 孔 丛 石 绿 和 结晶 紫 的 残留 量 按 式 (7-7-6) 
计算 。 
AxcxV 
2 (7-7-6) 
式 中 XX 一 一 样品 中 待 测 组 分 残留 量 (mg/kg); 
< 一 一 待 测 组 分 标准 工作 液 的 质量 浓度 ( hg/mL); 
4 一 一 样品 中 待 测 组 分 的 峰 面 积 ，; 
4 一 一 待 测 组 分 标准 工作 液 的 峰 面 积 ，; 
/一 一 样 液 最 终 定 容 体积 (mL) ; 
一 一 样品 质量 (g) 。 
计算 结果 保留 两 位 有 效 数 字 。 在 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测 
量 结 果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算术 平均 值 的 15% 。 








(10) 试验 说 明 孔雀 石 绿 和 
0. 1 ~600ng/ mL, 

2. 高 效 液 相 色谱 法 

(1) 原理 试 样 中 的 残留 物 


士 里 止 E 
结晶 紫 














混合 标准 溶液 的 线性 范围 为 


| 乙 膊 -乙酸 馈 缓 冲 溶液 提取 ， 乙 膊 


再 次 提取 后 ， 液 液 分 配 到 二 氧 甲烷 层 并 浓缩 ， 经 酸性 氧化 铝 净化 后 ， 





高 效 液 相 色谱 -二 氧化 铅 柱 后 衍生 涡 
除 另 有 规定 外 ， 所 有 试 章 











(2) 试剂 
合 CB/T 6682 一 2008 一 级 水 的 标 痛 

















纯 ) 、 二 甘 本 

















Fo 


乙 有 情 〈 液 相 色 谱 纯 ) 、 二 氧 甲 
章 、 酸 性 氧化 铝 (80 ~ 120 目 ) 、 二 氧化 铅 、 硅 菠 土 545 





上 定 ， 











j 外 标 法 定量 。 


| 均 为 分 析 纯 ， 试 验 

















用 水 应 符 























烷 、 





1 醇 〈( 液 相 色谱 
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(色谱 层 析 级 ) 。 
2) 乙酸 盐 缓冲 溶液 : 将 4.95g 无 水 乙酸 钠 及 0.95g 对 甲苯 磺 酸 深 


解 于 950mL 水 中 ， 用 冰 乙 酸 调节 溶液 pH 值 到 4.5, 最 后 用 水 稀释 
到 1L。 

3) 20% 盐酸 凑 胺 溶液 : 将 12. 5g 盐酸 羟 胺 洲 解 在 50mL 水 中 。 

4) lmolL 对 甲苯 磺 酸 溶液 : 称 取 17. 2g 对 甲 茶 磺 酸 ， 用 水 溶解 
并 稀释 至 100mL。 

5) 50mmol/L 乙 酸 铵 缓冲 溶液 : 称 取 3. 85g 无 水 乙酸 饼 ， 溶解 于 
1000mL 水 中 ， 用 冰 乙 酸 调 pH 值 至 4.5。 

6) 标准 品 : 孔 汐 石 绿 、 隐 色 孔 和 汰 石 绿 、 结 唱 紫 、 隐 色 结 唱 紫 ， 
纯度 均 大 于 98% 。 

7) 标准 溶液 : 准确 称 取 适 量 的 孔 誉 石 绿 、 隐 色 孔 和 誉 石 绿 、 结 唱 
紫 、 隐 色 结 晶 紫 标准 品 ， 用 乙 且 分 别 配 制 成 100kgymL 的 标准 储备 液 ， 
再 用 乙 膊 稀释 配制 成 lwg/mL 的 标准 溶液 ， 于 - 18% 避 光 保存 。 

8) 混合 标准 工作 溶液 : 用 乙 且 稀 释 标准 溶液 ， 配 制 成 每 毫升 仿 



























































孔雀 石 绿 、 隐 色 和 孔 省 石 绿 、 结 晶 紫 、 隐 色 结 晶 紫 均 为 20ng 的 混合 标准 
溶液 ， 于 -18% 避 光 保存 。 
(3) 仪器 

















1) 常用 仪器 ”高效 液 相 色谱 仪 ( 配 紫外 - 可 见 光 检 测 器 ) 、 匀 浆 
机 、 离 心机 (转速 为 4000r/min)、 辐 相 茜 取 装 置 。 

2) 25% 二 氧化 铅 氧化 柱 : 不 锈 钢 预 柱 管 [5cm x4mm (内 径 ) ] ， 
两 端 附 2pm 过 滤 板 ， 在 抽 真 空 的 条 件 下 ， 填 装 含有 25% 二 氧化 铅 的 硅 
藻 土 ， 添 加 数 滴 甲醇 压 实 ， 旋 紧 ， 临 用 时 用 甲醇 冲洗 ， 并 将 二 氧化 馈 
氧化 柱 连接 在 紫外 -可 见 光 检测 需 与 液 相 色谱 柱 之 间 。 

3) 酸性 氧化 铝 柱 : lg/3mL， 使 用 前 用 5mL 乙 膊 活化 。 

(4) 提取 称 取 5.00g 样品 置 于 50mL 离心 管 中 ， 加 入 1.5mL 
20% 盐酸 羟 胺 溶液 、2. SmL 对 甲 茶 磺 酸 溶液 (lmoL) 、5.0mL 乙酸 
盐 缓 冲 溶液 ， 用 匀 浆 机 以 10000rxmin 的 转速 义 浆 提取 30s， 然后 加 入 
10mL 乙 膊 ， 剧烈 振 荡 30s， 加 入 5g 酸性 氧化 铝 ， 再 次 振荡 30s， 以 
3000rmin 的 转速 离心 10min， 将 上 清 液 转移 至 装 有 10mL 水 和 2mL 二 
甘 醇 的 100mL 离心 管 中 ， 然 后 在 50mL 离心 管 中 加 入 10mL 乙 有 请 ， 重复 
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上 述 操 作 ， 


合并 乙 哺 层 





(5) * 
3000r/min 的 
再 用 5mL 乙 
并 于 100mL 
残渣 。 














将 酸性 氧化 铝 柱 安装 在 











化 ”在 离心 管 中 加 入 15mL 二 氯 甲 烷 ， 振 荡 10s， 以 

















转速 离心 10min， 将 二 氧 


1 烷 层 转移 至 100mL 梨 形 瓶 中 ， 








膊 、10mL 二 氧 甲 烷 重 复 上 
梨 形 瓶 中 ， 




















述 操作 一 次 ， 将 二 氯 甲 烷 层 合 








于 45 心 旋转 燕 发 至 约 1mL， 用 2. 5mL 乙 且 深 解 








固 相 蔡 取 装 置 上 ， 将 梨 形 瓶 中 的 溶液 转移 


到 柱 上 ， 再 用 乙 哺 洗涤 梨 形 瓶 两 次 ， 每 次 2 5mL， 依 次 过 柱 ， 控 制 流 
速 不 超过 0. 6mL/min， 收 集 全 部 流出 液 ， 
残留 液 准确 用 0. SmL 乙 且 溶 解 ， 过 0. 45um 滤 膜 ， 供 液 相 色 谱 测 定 用 。 





(6) 高 效 液 相 色 谱 检测 样品 参 








1) Cs 柱 ， 长 度 为 230mm， 内 径 为 


者 。 在 Ci 色谱 村 
2) 流动 相 乙 脐 和 乙酸 饮 绥 六 








度 洗 脱 参数 见 表 7-7-2。 
3) 流速 1mL/min。 
4) 柱 温 : 室温 。 





5) 检 钢 
6) 进 档 





波长 ， 618nm ( 孔 稚 石 绿 ) ， 


量 : 50pL。 








于 45% 旋转 蒸发 至 近 于 ， 将 














考 条 件 


4.6mm， 粒 度 为 Sum， 或 相当 


E 和 检测 器 之 间 连 接 25% 二 氧化 铅 氧化 柱 。 
FP 溶液 (50mmol/L，pH =4.5) ， 梯 





588nm (结晶 紫 ) 。 


表 7-7-2 流动 相 梯 度 洗 脱 参数 



































时 间 /min 乙 且 (体积 分 数 ,% ) “| 乙酸 铵 缓冲 溶液 (体积 分 数 ,% ) 
0 60 40 
4 80 20 
15 80 20 
15.1 95 5 
17 95 5 
17.1 60 40 
20 60 40 
(7) 色谱 分 析 根据 样品 中 被 测 孔 誉 石 绿 、 隐 色 孔 和 汰 石 绿 、 结 唱 


紫 或 隐 色 结晶 紫 的 含量 ， 选 定 





定 峰 高 相近 的 标准 工作 溶液 。 标 准 工 作 溶 





" 508 . 简明 食品 检验 工 手 册 





液 和 样 液 中 孔 淮 石 绿 、 隐 人 色 孔 淮 石 绿 、 结 晶 紫 或 隐 色 结 品 紫 响应 值 均 
应 在 仪器 检测 的 线性 范围 内 。 对 标准 工作 溶液 和 样 液 等 体积 进 样 测定 。 
(8) 空白 试验 ” 除 不 加 试 样 外 ， 均 按 以 上 操作 步骤 进行 。 
(9) 结果 计算 ” 按 式 (7-7-7) 计算 样品 中 孔雀 石 绿 、 隐 人 色 了 筷 稚 
石 绿 、 结 章 紫 或 隐 色 结晶 紫 残 留 量 ， 计 算 结 果 需 扣除 空白 值 。 






































(7-7-7) 


式 中 X 一 一 样品 中 待 测 组 分 残留 量 (mg/kg); 
待 测 组 分 标准 工作 液 的 浓度 (pg/mL)，; 
4 一 一 样品 中 待 测 组 分 的 峰 面积 ; 

4 .一 一 待 测 组 分 标准 工作 液 的 峰 面积 ; 

/一 一 样 液 最 终 定 容 体积 (mL) ; 

最 终 样 液 所 代表 的 试 样 量 (g) 。 

在 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测量 结果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算 
术 平 均值 的 15% 。 

七 、 食 品 中 黄 曲 才 毒素 的 测定 

黄 曲 霉 毒素 是 黄 曲 霉 和 寄生 曲霉 在 合适 的 温度 、 湿 度 条 件 下 产生 
的 真菌 毒素 ， 在 自然 界 中 广泛 存在 ， 是 所 有 真菌 毒素 中 对 环境 污染 最 
严重 ， 对 人 畜 危 害 最 大 且 毒 性 最 强 的 真菌 次 级 代谢 产物 。 黄 曲霉 毒素 
由 15 ~ 20 种 结构 和 组 成 相近 的 化 合 物 构成 ， 目 前 已 分 离 出 十 余 种 存在 
形式 ， 但 自然 存在 的 最 常见 的 形式 是 AFB, 、AFB, 、AFG 和 AFG, ， 其 
毒性 是 氰 化 钾 的 10 倍 ， 是 丰 霜 的 68 倍 。 其 中 ， 以 AFB, 的 危害 性 和 毒 
性 为 最 强 ， 能 引起 人 类 肝 毒 、 致 癌 、 致 畸 、 致 突变 、 出 血 、 免 疫 失 调 ， 
被 国际 肿瘤 研究 机 构 列 为 人 类 第 一 大 致癌 物质 。 鉴 于 其 危害 性 很 大 ， 
因此 其 在 食品 中 残留 量 的 检测 具有 非常 重要 的 意义 。 

黄 曲霉 毒素 的 检测 方法 主要 有 液 相 色 谱 法 、 薄 层 层 析 法 、 胶 体 
法 、 酶 联 免疫 吸附 法 等 ， 现 行 有 效 的 检测 方法 标准 有 《食品 中 黄 曲 霜 
毒素 B, 的 测定 》 (GB/T 5009. 22 一 2003) 、《 食 品 中 黄 曲 霉 毒素 B, 、 
B, 、G, 、G; 的 测定 》 (GB/AT 5009. 23 一 2006)、《 食 品 安全 国家 标准 
品 中 黄 曲 霉 毒素 M 和 B, 的 测定 》( GB 5009. 24 一 2010) 和 《食品 中 黄 
由 霉 毒素 的 测定 免疫 亲 和 层 析 净 化 高 效 液 相 色谱 法 和 奖 光 光度 法 》 
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(GB/AT 18979 一 2003 ) 。 在 此 着 重 介 绍 GB/T 5009. 23 一 2006 中 的 高 效 
液 相 色谱 法 (第 三 法 )。 

1. 原理 

试 样 经 乙 膊 -水 提取 ， 提 取 液 过 滤 后 ， 用 装 有 反 相 离子 交换 吸附 剂 
的 多 功能 净化 柱 ， 去 除 脂肪 、 和 蛋白质、 色素 及 碳水 化 合 物 等 干扰 物质 。 
净化 液 中 的 黄 曲 霉 毒 素 以 三 氛 乙 酸 衍生 ， 用 带 有 菊 光 检测 器 的 液 相 色 
谱系 统 分 析 ， 用 外 标 法 定量 。 

2. 试剂 与 仪器 

(1) 试剂 

1) 黄 曲 霉 毒素 B, 、B,、G, 、G, 标准 品 ， 纯 度 大 于 99% ; 乙 且 
(色谱 纯 、 分 析 纯 ); 三 氟 乙 酸 (分 析 纯 ); 正 已 烷 (分 析 纯 ); 水 ， 
电导 率 (25% ) 小 于 或 等 于 0.01mS/m。 

2) (84+16) 乙 且 - 水 提取 液 : 量 取 乙 有 睛 (分 析 纯 ) 840mL， 加 水 
160mL， 混 匀 。 

3) (85 +15) 水 - 乙 膊 溶液 : 量 取 乙 且 (分 析 纯 ) 150mL， 加 水 
850mL， 混 匀 。 

4) 标准 储备 溶液 : 分 别 准 确 称 取 0.2000g、0.0500g、0.2000g、 
0.0500g (精确 至 0.001g) 黄 曲霉 毒 素 B, 、B,、G, 、G, 置 于 10mL 容 
量 瓶 中 ， 加 乙 且 (分析 纯 ) 溶解 ， 并 稀释 至 刻度 。 此 溶液 密封 后 避 光 
-30% 保存 ， 两 年 有 效 。 

5) 标准 工作 液 : 准确 移 取 标准 储备 液 1.00kL， 置 于 10mL 容量 
瓶 中 ， 加 乙 且 (分 析 纯 稀释 至 刻度 。 此 溶液 密封 后 于 4%C 避 光 保存 ， 
三 个 月 有 效 。 

6) 标准 系列 溶液 : 准确 移 取 标 准 工 作 液 适 量 ， 置 于 10mL 容量 瓶 
中 ， 加 乙 且 (分 析 纯 ) 稀释 至 刻度 〈 含 黄 曲 霉 毒素 B, 、G, 的 质量 浓 
度 分 别 为 0.00ug/L、0. 5000mg/L、1.000pg/L、2.000mg/L、5. 000pg/ 
L、10. 00ug/L、25. 00pg/L、50. 00kg/L、100. 0kg/L; 含 黄 曲霉 毒素 
B,、G, 的 质量 浓度 分 别 为 0.00pg/L、0.1250pg/L、0.2500pg/L、 
0. 5000ug/L、 1.250ug/L、 2.500ng/L、 6.250ng/L、 12.50kg/L、 
25. 00kg/L) ， 注 意 避 光 。 
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(2) 仪器 高 效 液 相 色谱 仪 〈 附 荧光 检测 器 ) 、 色 谱 柱 ( 反 相 Cs 
柱 ， 要 求 4 种 毒素 的 峰 能 够 达到 基线 分 离 ) 、 电 动 振荡 器 、 旋 涡 混 合 
器 、 烘 干 箱 、 离 心机 、 真 空 吹 干 机 或 氮气 及 水 浴 锅 、 天 平 ( 感 量 为 
0. 0001g) 。 

3. 试 样 的 提取 

称 取 20g 充分 粉碎 过 的 试 样 ， 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 80mL 
(84 +16) 乙 且 - 水 提取 液 ， 在 电动 振荡 器 上 振 功 30min 后 ， 用 定性 滤 
纸 过 滤 ， 收 集 滤液 。 

4. 试 样 的 净化 

移 取 约 8mL 提取 液 至 多 功能 净化 柱 的 玻璃 管内 ， 将 多 功能 净化 柱 
的 填料 管 插入 玻璃 管 中 并 缓慢 推动 填料 管 ， 将 净化 液 收 集 到 多 功能 ; 
化 柱 的 收集 池 中 。 

5. 试 样 的 衍生 化 

从 多 功能 净化 柱 的 收集 池内 转移 2mL 净化 液 到 棕色 具 塞 小 瓶 中 ， 
在 真空 吹 干 机 下 于 60% +1C 吹 干 〈 或 在 60% 水 浴 下 用 氮气 吹 干 ， 注 
意 不 要 使 液体 鼓 泡 、 飞 溅 ) ， 加 入 200pL 正 已 烷 和 100pL 三 氟 乙 酸 ， 
密闭 混 匀 30s 后 ， 在 40% +t1C 烘 干 箱 内 衍生 15min， 然 后 于 室温 用 真 
空 吹 干 机 吹 干 (室温 水 浴 下 毛 气 吹 干 )， 以 200pL (85 +15) 水 - 乙 
且 深 液 溶解 ， 混 匀 30s， 以 1000r/min 的 转速 离心 13min， 取 上 清 液 置 
于 液 相 色谱 仪 的 样品 瓶 中 ， 供 测定 用 。 

6. 标准 系列 溶液 的 制备 

吸取 标准 系列 溶液 各 200kL， 在 真空 吹 干 机 下 于 60% 吹 干 〈 或 在 
60% 水 浴 下 用 氮气 吹 干 ， 注 意 不 要 使 液体 鼓 泡 、 飞 溅 ) ， 衍 生化 方法 
同 试 样 的 衍生 化 。 

7. 测定 

(1) 色谱 条 件 

1) 色谱 柱 : Cs 柱 ， 长 度 为 12.$cm， 内 径 为 2 lmm， 粒 度 为 Sum。 

2) 柱 温 : 30YC 。 

3) 流动 相 : 乙 膊 (色谱 纯 ) ， 水 ， 梯度 变 化 见 表 7-7-3。 调 整 洗 
脱 梯度 ,使 4 种 黄 曲 霉 毒素 的 保留 时 间 为 4~25min。 
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表 7-7-3 流动 相 的 梯度 变化 
时 间 /min 乙 且 (体积 分 数 % ) 水 〈 体 积分 数 % ) 
0. 00 15.0 85.0 
6.00 17.0 83.0 
8. 00 25.0 75.0 
14. 00 15.0 85.0 

4) 流速 : 0. 5mL/min。 

5) 进 样 量 : 25pL。 

6) 荧光 检测 器 激发 波长 为 360nm， 发 射 波长 为 440nm。 

(2) 测定 ， 黄 曲霉 毒素 按照 CG 、B, 、G, 、B, 的 顺序 出 峰 ， 以 标准 
系列 的 峰 面 积 对 质量 浓度 分 别 绘制 每 种 黄 曲霉 毒素 的 标准 曲线 。 将 试 
样 与 标准 色谱 图 保留 时 间 进 行 比 较 ， 确 定 每 一 种 黄 曲 霉 毒素 的 峰 ， 根 
据 每 种 黄 曲 霉 毒素 的 标准 曲线 及 试 样 中 的 峰 面 积 计算 试 样 中 各 种 黄 曲 
霉 毒 素 的 含量 。 


式 中 
c 试 档 
太一 一 试 村 
mm 一 一 试 档 
一 一 试 村 
计算 结 


环 素 ) 等 ， 被 广泛 应 
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旧 窟 洒 


















































8. 结果 计算 




















# 提 取 过 程 中 
的 质量 (8g) ; 

溶液 衍生 后 较 衍 4 
保留 三 位 有 效 数 字 。 在 重复 公 
定 结果 的 相对 偏差 不 得 超过 算术 了 
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(7-7-8) 


X 一 一 试 样 中 每 种 黄 曲 霉 毒素 的 含量 ( hg/kg) ; 
# 按 外 标 法 在 标准 曲线 9 
提取 液 的 体积 (mL) ; 


P 对 应 的 质量 浓度 (pg/L); 





E 前 的 浓缩 倍数 。 











E 条 伯 


59% 。 


F 下 获得 的 两 次 独立 测 


八 、 动 物 源 性 食品 中 四 环 素 类 兽药 残留 量 的 测定 
四 环 素 类 抗生素 包括 四 环 素 、 金 毒素 、 土 每 素 、 强 力 每 素 (多 西 
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于 畜 禽 生产 中 




















Ph。 四 环 素 类 药物 具有 广 谱 高 效 的 
菌 抗 生 功 效 ， 可 以 与 大 多 数 药物 或 饲料 添加 剂 混 用 。 此 类 药物 存在 


用 剂量 过 大 、 用 药 时 间 过 长 、 滥 用 等 现象 ， 造 成 其 在 食品 中 残留 严 





。 四 环 素 类 抗 4 





E 素 已 经 成 为 严 导 














危害 人 类 健康 的 食品 安全 隐患 之 
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一 。 为 此 ， 世 界 各 国 对 四 环 素 类 兽药 残留 的 检测 十 分 关注 。 我 国 及 欧 
盟 等 的 相关 食品 安全 法 规 规定 ， 四 环 素 类 兽药 在 牛奶 和 肌肉 组 织 中 的 
残留 总 量 不 得 超过 100pg/kg， 在 蜂蜜 中 的 残留 总 量 应 不 超过 0. 05mg/ 
kg; 美国 药品 监督 管理 局 规定 ， 四 环 素 、 土 毒素 、 金 霉 素 在 动物 肌肉 
组 织 中 的 残留 总 量 不 超过 2pg/g， 在 牛奶 中 的 限量 为 300ng/g。 

食品 中 四 环 素 类 药物 残留 量 的 检测 方法 有 高 效 液 相 色谱 法 、 毛 细 
管 电泳 法 、 发 射 受 体 分 析 法 、 酶 联 免疫 法 及 液 相 色谱 -质谱 联 用 法 等 。 
在 此 介绍 《动物 源 性 食品 中 四 环 素 类 兽药 残留 量 检 测 方 法 ” 液 相 色谱 - 
质谱 /质谱 法 与 高 效 液 相 色谱 法 》(GB/T 21317 一 2007) 中 的 高 效 液 相 
色谱 法 。 

1. 原理 

试 样 中 四 环 素 族 抗生素 残留 量 用 0. 1mol/L 的 Na, EDTA-Mcllvaine 
缓冲 液 (pH =4.0+0.05) 提取 ， 经 过 滤 和 离心 后 ， 上 清 液 用 HLB 辐 
相 茜 取 柱 净化 ， 用 高 效 液 相 色 谱 仪 测定 ， 用 外 标 法 峰 面 积 定 量 

2. 试剂 与 仪器 

(1) 试剂 除 另 有 规定 外 ， 所 有 试剂 均 为 分 析 纯 ， 试 验 用 水 为 
GB/T 6682 一 2008 规定 的 一 级 水 。 

1) 常用 试剂 : 乙 且 (高 效 液 相 色 谱 纯 ) 、 甲 醇 〈 高 效 液 相 色谱 
纯 ) 、 乙 酸 乙 酯 、 乙 二 腕 四 乙酸 二 钠 (NaEDTA .2H0)、 三 氟 乙 酸 、 
柠檬 酸 ( CeHs0,* HO) 、 磷 酸 氧 二 钠 (Na HPO,: 12H,0)。 

2) 柠檬 酸 溶液 (0. 1mol/L): 称 取 21.01g 柠檬 酸 (CeHs0,… 
HO) ， 用 水 溶解 ， 定 容 至 1000mL。 

3) 磷酸 毛 二 钠 溶 液 (0.2mol/L): 称 取 28.4lg 磷酸 氧 二 钠 
(Na, HPO,* 12H,0)， 用 水 溶解 ， 定 容 至 1000mL。 

4) Mcllvaine 缓冲 溶液 : 将 1000mL 0. 1molLL 柠檬 酸 深 液 与 62SmL 
0. 2mol/L 磷酸 毛 二 钠 溶液 混合 ， 必 要 时 用 和 氧 氧化 钠 或 盐酸 调节 pH = 
4.0 +0.05, 

5) 0. 1mol/L Na, EDTA - Mcllvaine 缓冲 溶液 : 称 取 60.5g 乙 二 胺 
四 乙酸 二 钠 放 入 1625mL Mcllvaine 缓冲 溶液 中 ， 使 其 溶解 ， 混 匀 。 

6) (1+19) 甲醇 -水 溶液 : 量 取 5mL 甲醇 与 95mL 水 混合 。 
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7) (1+9) 甲醇 -乙酸 乙 酯 溶液 : 量 取 10mL 甲醇 与 90mL 乙酸 乙 
酯 混合 。 

8) Osis HLB 固 相 茜 取 柱 : 60mg，3mL， 或 相当 者 。 使 用 前 分 别 用 
SmL 甲醇 和 SmL 水 预 处 理 ， 保 持 柱 体 湿润 。 

9) 三 气 乙 酸 水 溶液 (10mmol/L) : 准确 吸取 0.765mL 三 气 乙 酸 
置 于 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 溶解 并 定 容 。 

10) (1 +19) 甲醇 -三 气 乙 酸 水 溶液 : 量 取 50mL 甲醇 与 930mL 三 
氟 乙 酸 水 溶液 混合 。 

11 ) 标准 物质 : 二 甲 胺 四 环 素 ( 米 诺 环 素 ) (CAS: 10118-90-8) 、 
土 霉 素 (CAS: 6153-64-6) 、 四 环 素 (CAS: 60-54-8) 、 去 甲 基金 霉 素 
(CAS: 127-33-3) 、 金 霉 素 (CAS: 57-62-5) 、 甲 烯 土 霉 素 ( 美 他 环 
素 ) (CAS: 914-00-1 ) 、 强 力 霉 素 (多 西 环 素 ) (CAS: 564-25-0) 、 差 
向 四 环 素 (CAS: 64-75-$) 、 差 向 土 考 素 (CAS: 35259-39-3) 、 差 向 金 
霉 素 (CAS: 14297-93-9) ， 纯 度 均 大 于 或 等 于 95% 。 

12) 标准 储备 溶液 : 准确 称 取 按 其 纯度 折算 为 100% (质量 分 数 ) 
的 二 甲 胺 四 环 素 、 土 霉 素 、 四 环 素 、 去 甲 基金 霉 素 、 金 霉 素 、 甲 精 土 
霉 素 、 强 力 霉 素 、 差 向 四 环 素 、 差 向 土 霉 素 、 差 向 金 霉 素 各 10. 0mg， 
分 别 用 甲醇 溶解 并 定 容 至 100mL， 质 量 浓 度 相 当 于 100mg/L， 储 备 液 
在 -18% 以 下 储存 于 棕色 瓶 中 ， 可 稳定 12 个 月 以 上 。 

13) 混合 标准 工作 溶液 : 根据 需要 ,用 (1+19) 甲醇 -三 所 乙酸 
水 溶液 将 标准 储备 溶液 配制 为 适当 质量 浓度 的 混合 标准 工作 溶液 。 混 
合 标 准 工作 溶液 应 在 使 用 前 配制 。 

(2) 仪器 ”高 效 液 相 色 谱 仪 ( 配 二 极 管 阵列 检测 器 或 紫外 检测 
器 ) 、 分 析 天 平 〈( 感 量 为 0. 1mg 和 0.01g) 、 旋 涡 混 合 器 、 低 温 离心 机 
(最 高 转速 为 S000xmin， 控 温 范 围 为 - 40%C 至 室温 ) 、 了 歇 氮 浓缩 仪 、 
固 相 某 取 真空 装置 、pH 计 (精度 为 +0.02)、 组 织 捣 碎 机 、 超 声 提 
取 仪 。 

3. 样品 的 制备 与 储存 

在 制 样 操作 过 程 中 ， 应 防止 样品 受 污染 或 残留 物 含量 发 生变 化 。 

(1) 动物 肌肉 、 肝 脏 、 肾 脏 和 水 产品 ”从 所 取 全 部 样品 中 取出 约 
500g， 用 组 织 捣 碎 机 充分 捣 碎 ， 混 匀 ， 装 入 洁净 容 嚣 中， 密封 ， 并 标 
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明 标 记 ， 于 -18% 以 下 冷冻 存放 。 
(2) 牛奶 样品 ”从 所 取 全 部 样品 中 取出 约 500g， 充 分 混 匀 ， 装 人 
洁净 容器 中 ， 密 封 ， 并 标明 标记 ， 于 - 18% 以 下 冷冻 存放 。 

4. 测定 步骤 

(1) 提取 

1) 动物 肌肉 、 肝 脏 、 肾 脏 和 水 产品 ， 称 取 均 匀 试 样 5g (精确 至 
0.01g) ， 置 于 50mL 聚 丙烯 离心 管 中 ， 分别 用 约 20mL、20mL、10mL 
浓度 为 0. 1mol/L 的 Na,EDTA - Mcllvaine 缓冲 液 冰 水 浴 超 声 提取 三 次 ， 
每 次 旋涡 混合 lmin， 超 声 提取 10min， 然 后 以 3000rxmin 的 转速 离心 
5min (温度 低 于 15%C ) ， 合 并 上 清 液 (注意 控制 总 提取 液 的 体积 不 超 
过 50mL) ， 并 定 容 至 50mL， 混 匀 ， 再 以 5000vmin 的 转速 离心 10min 
(温度 低 于 15% ) ， 用 快速 滤纸 过 滤 ， 待 净化 。 

2) 牛奶 : 称 取 均 匀 试 样 5g (精确 至 0.01g)， 置 于 50mL 比 色 管 
中 ， 用 浓度 为 0. ImolLL 的 Na, EDTA - Mcllvaine 缓冲 液 溶 解 并 定 容 至 
50mL， 旋 涡 混 合 1min， 冰 水 浴 超 声 10min， 转 移 至 50mL 到 再 燃 离心 
管 中 , 冷却 至 0 ~4%C， 以 5000r/min 的 转速 离心 10min (温度 低 于 
15% ) ， 用 快速 滤纸 过 滤 ， 待 净化 。 

(2) 净化 准确 吸取 10mL 提取 液 (相当 于 1g 样品 ) ， 以 1 滴 /s 
的 速度 过 HLB 固 相 萃取 柱 ， 待 样 液 完全 流出 后 ， 依 次 用 SnmL 水 和 5mL 
(1 +19) 甲醇 -水 溶液 淋 洗 ， 弃 去 全 部 流出 液 ， 在 2. 0kPa 以 下 减 压 抽 
干 5min， 最 后 用 10mL (1 +9) 甲醇 -乙酸 乙 酯 溶液 洗 脱 。 将 洗 脱 液 吹 
毛 浓 缩 至 干 (温度 低 于 40% ) ,用 0.SmL (1 +19) 甲醇 -三 气 乙 酸 溶 
液 溶 解 残 漆 ， 过 0.45um 滤 膜 ， 待 测定 。 

(3) 测定 

1) 高 效 液 相 色 谱 检测 样品 的 参考 条 件 

Qa 色谱 柱 ， Inertsil Cs 柱 ， 长 度 为 230mm， 内 径 为 4.6mm， 粒 度 
为 3.Sum， 或 相当 者 。 

@) 流动 相 : 甲醇 + 乙 且 +10mmol/L 三 氟 乙 酸 水 溶液 ， 梯 度 洗 脱 
参数 见 表 7-7-4 ( 柱 平衡 时 间 为 Smin) 。 

@) 流速 :1.5mL/min。 

@@ 柱 温 : 30% 。 
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@ 检测 波长 ，350nm。 
@ 进 样 量 : 100pL。 


表 7-7-4 分离 7 种 四 环 素 类 药物 的 液 相 色谱 流动 相 梯 度 洗 脱 参 数 

















时 间 /min 甲醇 乙 及 10mmolL 三 氟 乙 酸 
(体积 分 数 ,% ) (体积 分 数 ,% ) (体积 分 数 ,% ) 
0 1 4 95 
5 6 24 70 
9 7 28 65 
lg 0 35 65 
15 0 35 65 








2) 测定 : 根据 样 液 中 被 测 四 环 素 类 兽药 残留 的 含量 情况 ， 选 定 
峰 高 相近 的 标准 工作 洲 液 。 标 准 工作 溶液 和 样 液 中 四 环 素 类 兽药 残留 
的 响应 值 均 应 在 仪器 的 检测 线性 范围 内 。 对 标准 工作 溶液 和 样 液 等 体 
积 参 插 进 样 测定 。 

5. 空白 试验 

除 不 加 试 样 外 ， 均 按 上 述 测定 步 又 进行 。 

6. 结果 计算 

采用 外 标 法 定量 ， 按 式 (7-7-9) 计算 四 环 素 类 曾 药 残 留 量 。 















































(7-7-9) 





式 中 和 一 一 样品 中 待 测 组 分 残留 量 ( hg/kg); 
c 一 一 待 测 组 分 标准 工作 液 的 质量 浓度 (kg/L) ; 
4 一 一 测定 液 中 待 测 组 分 的 峰 面积 ; 
4. 一 一 标准 工作 液 中 待 测 组 分 的 峰 面 积 ; 
/一 一 样 液 最 终 定 容 体积 (mL); 
最 终 样 液 所 代表 的 试 样 量 (g) 。 
九 、 食 品 中 果糖 、 葡 萄 糖 、 芒 糖 、 麦 芽 糖 、 乳 糖 的 测定 
糖 是 食品 的 重要 成 分 之 一 ， 也 是 一 些 食品 ( 比如 蜂蜜 ) 的 最 主要 
组 成 成 分 。 蜂 蜜 中 糖分 以 单 糖 为 主 ， 双 糖 次 之 ， 还 含有 少量 三 糖 及 低 
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聚 糖 。 蜂 蜜 中 糖分 的 质量 分 数 为 69% ~86% ， 其 中 果糖 的 质量 分 数 为 
32% ~46% 、 葡 萄 糖 的 质量 分 数 为 23% ~37% 、 蔗 糖 的 质量 分 数 为 
0% ~5% 。 由 于 各 种 糖 含 量 的 测定 比较 困难 ， 因 此 目前 食品 中 涉及 糖 
的 项 目 多 以 还 原 糖 或 总 糖 来 表示 。 测 定 食品 中 还 原 糖 和 总 糖 的 最 常用 
方法 有 碱 性 酒石酸 铜 直接 滴定 法 和 高 锰 酸 钾 滴 定 法 。 它 们 都 是 利用 糖 
的 还 原 性 进行 测定 的 ， 结 果 只 能 笼统 地 以 还 原 糖 或 总 糖 表 示 ， 不 具备 
选择 性 ， 并 不 能 给 出 各 种 糖 的 具体 含量 ， 无 法 满足 检测 指标 日 趋 细 化 
的 要 求 。 

《食品 中 有 果糖、 葡萄糖、 蔗糖 、 麦 芽 糖 、 乳 糖 的 测定 “高效 液 相 
色谱 法 》 (GB/T 22221 一 2008) 采用 高 效 液 相 色谱 法 同时 分 离 并 检测 
食品 中 果糖 、 葡 菊 糖 、 巷 糖 、 麦 芽 糖 、 乳 糖 的 含量 

1. 原理 

试 样 经 沉淀 蛋白 质 和 薪 取 脂肪 后 过 滤 ， 样 液 进 高 效 液 相 色谱 仪 ， 
经 氨基 分 离 柱 分 离 ， 用 外 标 法 定量 。 

2. 试剂 与 仪器 

(1) 试剂 除 另 有 规定 外 ， 所 有 试剂 均 为 分 析 纯 ， 试 验 用 水 为 
GBZT 6682 一 2008 规定 的 一 级 水 。 

1) 乙 膊 : 色谱 纯 。 

2) 乙酸 锌 溶液 (219g/L) : 称 取 21. 9g 乙酸 锌 [Zn(CH;C00),… 
2H,0] ， 加 入 3mL 冰 乙 酸 ， 用 水 溶解 并 稀释 至 100mL。 

3) 亚 铁 氰 化 钾 溶 液 (106g/L) : 称 取 10. 6g 亚 铁 氰 化 钾 [K Fe 
(CN)。* 3H,0] ， 用 水 溶解 并 稀释 至 100mL。 

4) 石油 栈 : 沸 程 为 30 ~60%C 。 

5) 糖 ， 纯度 大 于 或 等 于 99% 。 

6) 糖 标 准 储备 液 : 分 别称 取 lg (精确 至 0.1mg) 经 96% +2C 干 
燥 2p 的 果糖 、 葡 菊 糖 、 碾 糖 、 麦 芽 糖 、 乳 糖 标 准 品 ， 加 入 约 50g 水 深 
解 ， 称 量 (精确 至 0. 1mg)， 溶 液 每 克 分 别 相 当 于 20mg 果糖 、 和 葡萄 
糖 、 芒 糖 、 麦 芽 糖 、 乳 糖 ， 于 4% 密封 放置 ， 可 储存 一 个 月 。 

7) 糖 标准 工作 液 : 分 别 准 确 吸 取 糖 标准 储备 液 1. 00mL、2. 00mL、 
3.00mL、5. 00mL， 置 于 10mL 容量 瓶 ， 称 量 (精确 至 0. 1mg) ， 加 水 至 刻度 
线 ， 称 量 (精确 至 0.1mg), 分 别 相 当 于 2.0mg/g、4.0mg/g、6. 0mg/g、 
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10. 0mg/g 的 标准 溶液 。 

(2) 仪器 ”实验 室 常 规 仪器 和 以 下 各 项 : 

1) 高 效 液 相 色谱 仪 : 配 示 差 折光 检测 器 或 相当 的 检测 器 。 

2) 色谱 柱 : 氨基 色谱 柱 (内 径 为 4.6mm， 长 度 为 230mm， 粒 度 
为 Sum) 。 

3) 磁力 搅拌 器 。 

4) 离心 机 : 4000r/min。 

3. 试 样 的 制备 

1) 块 状 或 颗粒 状 样品 : 取 有 代表 性 的 样品 至 少 200g， 用 粉碎 机 
粉碎 ， 置 于 密闭 的 容器 中 。 

2) 粉末 状 、 糊 状 或 液体 样品 ， 取 有 代表 性 的 样品 至 少 200g， 充 
分 混 匀 ， 置 于 密闭 的 容器 中 。 

4. 分 析 步 又 

(1) 样品 的 处 理 

1) 脂肪 含量 小 于 10% (质量 分 数 ) 的 食品 : 称 取 均 匀 的 食品 样品 
0.5 ~ 10g (m, ， 精 确 至 0. 1mg)， 具体 为 糖 的 质量 分 数 在 5% 以 下 的 称 取 
10g， 糖 的 质量 分 数 为 5% ~10% 的 称 取 5g， 糖 的 质量 分 数 为 10% ~40% 的 
称 取 2g， 糖 的 质量 分 数 在 40% 以 上 的 称 取 0. Sg， 置 于 150mL 带 有 磁力 搅 
拌 子 的 烧杯 中 ， 加 水 约 50g 溶解 ， 绥 慢 加 入 乙酸 锌 溶液 和 亚 铁 氰 化 钾 溶 液 
各 5mL， 再 加 水 至 溶液 总 质量 为 100g (精确 至 0. Img) ， 磁 力 搅拌 30min， 
冷 至 室温 后 ， 用 干燥 滤纸 过 滤 ， 取 约 2mL 滤液 ， 用 0.45um 滤 腊 过滤 或 离 
心 取得 清 液 ， 置 于 样品 瓶 中 ， 待 色谱 仪 测定 。 

2) 糖浆 、 蜂 蜜 类 ， 称 取 1 ~ 2g 均匀 样品 (m ， 精 确 至 0. 1mg) 
置 于 50mL 容量 瓶 ， 加 水 至 溶液 总 质量 约 为 S0g (m,， 精 确 至 0. 1mg)， 
充分 摇 匀 ， 用 0. 45hm 滤 膜 过 滤 或 离心 取得 清 液 ， 置 于 样品 瓶 中 ， 待 
色谱 仪 测定 。 

3) 含 二 氧化 碳 的 饮料 : 吸取 除去 了 二 氧化 碳 的 样品 50mL (mi ) ， 
移入 100mL 容量 瓶 中 ,缓慢 加 入 乙酸 锌 溶液 和 亚 铁 氰 化 钾 溶液 各 
5mL， 放 冷 至 室温 后 ， 用 水 定 容 至 刻度 (m,)， 摇 匀 ， 吏 置 30min， 然 
后 用 干燥 滤纸 过 滤 ， 取 约 2mL 滤液 ， 用 0. 45pm 滤 腊 过滤 或 离心 取得 
清 液 ， 置 于 样品 瓶 中 ， 待 色谱 仪 测定 。 
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5~1l0g (mm ， 精 


复 上 述 步骤 至 去 
的 碎 ， 将 样品 转移 至 150mL 带 有 磁力 搅 提 


4) 脂肪 含量 大 于 10% (质量 分 数 ) 的 食品 : 称 取 均 匀 的 样品 















































和 子 的 烧杯 


确 至 0. lmg) ， 置 于 100mL 具 塞 离心 管 中 ， 加 入 50mL 
石油 本 振 摇 2min， 以 1800r/min 的 转速 离心 1Smin， 去 除 石油 栈 ， 重 
除 大 部 分 脂肪 。 蒸 发 残留 的 石油 醚 























， 用 玻璃 棒 将 样品 
中 ， 用 50g 水 分 两 





次 冲洗 离心 管 ， 将 洗 液 并 入 烧杯 中 ， 以 下 按 1) 中 自 “ 缓 慢 加 入 乙酸 














色谱 仪 ， 在 上 述 





锌 溶液 和 3 











(2) 测定 
1) 高 效 液 相 色谱 检测 样品 参考 条 件 
人) 柱 温 : 40% 。 





RR 





铁 握 化 钾 深 液 各 5mL” 起 操作 。 


@ 流动 相 : (85 +15) 乙 且 -水 溶液 。 


@) 流速 1. 0mL/min。 
@ 进 样 体 积 : 20kL。 


2) 标准 曲线 的 绘制 : 分 别 吸取 20pL 标准 工作 液 ， 注 入 高 效 液 相 























色谱 条 件 下 测定 标准 溶液 的 响应 值 〈 峰 面积 ) ， 以 含 
量 为 横 坐 标 ， 峰 面积 为 纵 坐 标 ， 绘 制 标准 曲线 。 


3) 样品 中 糖 的 测定 : 吸取 20kL 样 液 注入 高 效 液 相 色谱 仪 ， 在 上 








述 色谱 条 件 下 测定 试 样 的 响应 值 〈 峰 面积 ) ， 旧 

















中 四 
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5. 结果 计算 


样品 中 有 果糖、 葡萄 糖 、 芒 糖 、 麦 芽 糖 、 乳 糖 的 含 





计 ) 按 式 (7-7-10) 计算 。 





式 


| 








x m, 
x100% 





X= 
m; x 1000 








标准 曲线 上 查 得 样 液 





糖 、 和 葡萄 糖 、 莽 糖 、 麦 芽 糖 、 乳 糖 的 含量 ， 或 利用 回归 方程 计算 
样 液 中 果糖 、 和 葡萄 糖 、 态 糖 、 麦 芽 糖 、 乳 糖 的 含量 。 


舞 





(以 质量 分 数 


(7-7-10) 














X 一 一 样品 中 糖 (果糖 、 葡 菊 糖 、 








人 上 导 
由 星 ; 


样 液 中 糖 的 含量 (mg/g) ; 





C 


Ey 3 
诬 福 、 


吃 一 “水 溶液 的 总 质量 或 体积 (g 或 mL); 
由 一 一 样品 的 质量 或 体积 (g 或 mL) 。 


三 芽 糖 、 乳 糖 ) 的 








平行 测定 结果 用 算术 平均 值 表示 ,保留 三 位 有 效 数 字 。 同 一 样品 
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独立 进行 测试 获得 的 两 次 独立 测试 结果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算术 平均 
值 的 10% 。 

6. 试验 说 明 

示 差 折光 检测 器 对 温度 敏感 ， 因 此 在 进行 糖 的 测定 时 ， 应 严格 控 
制 温度 条 件 ， 以 保证 试验 结果 的 准确 性 。 

十 、 食 品 中 维生素 A 和 维生素 E 的 测定 

维生素 A 和 维生素 EE 是 机 体 维持 正常 代谢 和 机 能 所 必需 的 脂 溶性 
维生素 。 维 生 素 A 具有 促进 机 体 生长 、 维 持 表 皮 完 整 等 功能 ; 维生素 
E 又 称 为 生育 酚 ， 其 中 以 a- 生育 酚 的 生物 效应 为 最 高 ， 具 有 促进 生 
育 、 抗 衰老 的 作用 。 维 生 素 A 和 维生素 的 检测 方法 主要 有 高 效 液 相 
色谱 法 、 比 色 法 等 ， 其 中 高 效 液 相 色谱 法 是 《食品 中 维生素 A 和 维 生 
素 匡 的 测定 》(GBZXT 5009. 82 一 2003) 中 的 第 一 法 。 

1. 原理 

试 样 中 的 维生素 A 及 维生素 下 经 皂 化 提取 处 理 后 ， 将 其 从 不 可 皂 
化 部 分 提取 至 有 机 溶剂 中 ， 用 高 效 液 相 色 谱 法 Cs 反 相 柱 将 维生素 A 
和 维生素 下 分 离 ， 用 紫外 检测 器 检测 ， 并 用 内 标 法 定量 测定 。 

2. 试剂 与 仪器 

(1) 试剂 

1) 常用 试剂 : 无 水 硫酸 钠 、 甲 醇 ( 重 葵 后 使 用 ) 、 重 蒸 水 (水 中 
加 少量 高 锰 酸 钊 ， 临 用 前 蒜 馏 ) 、 抗 坏 血 酸 溶 液 (100g/L， 临 用 前 配 
制 )、(1 +1) 毛 氧 化 钾 溶液 、 毛 氧化 钠 溶 液 (100g/L) 、 硝 酸 银 溶液 
(50g/L) 、pH 试纸 。 

2) 无 水 乙酸 (不 含有 过 氧化 物 ) 。 

QO@ 过 氧化 物 的 检查 方法 : 用 5mL 乙醚 加 lmL 质量 分 数 为 10% 的 
哄 化 钾 溶 液 ， 振 摇 1min， 若 有 过 氧化 物 ， 则 放出 游离 础 ， 水 层 呈 黄色 
或 加 4 滴 质 量 分 数 为 0. 5% 的 淀粉 液 ， 水 层 呈 蓝 色 。 该 乙醚 需 处 理 后 
使 用 。 

@ 去 除 过 氧化 物 的 方法 : 重 蒸 乙醚 时 ， 瓶 中 放 入 纯 铁 丝 或 铁 未 少 
许 ， 弃 去 10% 初 馏 液 和 10% 残 馏 液 。 

3) 无 水 乙醇 (不 得 含有 醛 类 物质 ) 。 
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Q 检查 方法 : 取 2mL 银 氨 浴 液 置 于 试管 中 ， 加 入 少量 乙醇 ， 摇 
名 ,再 加 入 100g/L 氧 氧 化 钠 洲 液 ， 加 热 ， 放 置 冷却 后 ， 若 有 银 镜 反 
应 ， 则 表示 乙醇 中 有 醛 。 

@) 脱 醛 方法 : 取 2g 硝酸 银 浴 于 少量 水 中 ， 取 4g 氧 氧 化 钠 溶 于 温 
乙醇 中 ， 将 两 者 倾 入 1L 乙醇 中 ， 振 播 后 ， 放 置 于 暗 处 两 天 (不 时 摇 
动 ， 促 进 反 应 ) ， 然 后 过 滤 ， 置 于 蒜 馅 瓶 中 荧 馏 ， 弃 去 初 蒸 出 的 5S0mL。 
当 乙 醇 中 含 醛 较 多 时 ， 应 适当 增加 硝酸 银 用 量 。 

4) 银 氮 溶液 : 加 氨水 至 硝酸 银 溶液 (50g/L) 中 ， 直 至 生成 的 沉 
淀 重新 溶解 为 止 ， 再 加 1100g/L 所 氧化 钠 浴 液 数 滴 ， 若 发 生 沉 淀 ， 则 
再 加 氮 水 直至 沉淀 溶解 。 

5) 维生素 A 标准 液 : 视 黄 醇 (纯度 为 85%) 或 视 黄 醇 乙酸 酯 
(纯度 为 90% ) 经 皂 化 处 理 后 使 用 。 用 脱 醛 乙醇 溶解 维生素 A 标准 品 ， 
使 其 含 视 黄 醇 的 量 大 约 为 lmg/mL。 临 用 前 用 紫外 分 光 光 度 法 标定 其 
准确 含量 。 

6) 维生素 下 标准 液 : aq- 生育 酚 (纯度 为 95% ) 、y- 生 育 酚 (纯度 
为 95% ) 、8- 生 育 酚 (纯度 为 95% )。 用 脱 醋 乙醇 分 别 溶解 以 上 三 种 维 
生 素 玉 标准 品 ,使 其 质量 浓度 大 约 为 1mg/mL。 临 用 前 用 紫外 分 光 光 
度 法 分 别 标定 此 三 种 维生素 E 的 准确 含量 。 

7) 内 标 溶液 : 称 取 葵 并 [e] 花 (纯度 为 98% ) ， 用 脱 醛 乙 醇 配 
制 成 10pg/mL 的 葵 并 [e] 苍 内 标 洲 液 。 

(2) 仪器 ”实验 室 常用 设备 、 高 压 液 相 色谱 仪 ( 带 紫 外 分 光 检测 
器 ) 、 旋 转 蒸发 器 、 高 速 离心 机 、 小 离心 管 〈 带 塑料 盖 和 1.5 ~3.0mL 
的 塑料 离心 管 ， 与 高 速 离心 机 配套 ) 、 高 纯 氮 气 、 恒 温水 浴 锅 、 紫 外 
分 光 光 度 计 。 

3. 分 析 步 又 

(1) 试 样 的 处 理 

1) 皂 化 : 称 取 1 ~10g 样品 〈( 含 维生素 A 约 3kg， 含 维生素 下 各 
异 构 体 约 40ug) 置 于 皂 化 瓶 中 ， 加 30mL 无 水 乙醇 ， 进 行 搅拌 ， 直 到 
颗粒 物 分 散 均匀 为 止 ， 然 后 加 SmL 10% 抗坏血酸 和 2.00mL 茶 并 (e) 
花 标 准 液 ， 混 匀 ， 再 加 10mL (1 +1) 氧 氧 化 钊 ， 混 匀 ， 于 沸水 浴 上 
回流 30min， 使 其 皂 化 完全 ， 皂 化 后 立即 放 入 冰 水 中 冷却 。 
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2) 提取 : 将 皂 化 后 的 试 样 移 人 分 液 漏 斗 中 ， 用 50mL 水 分 2 次 或 
3 次 洗 电 化 瓶 ， 将 洗 液 并 和 人 分 液 漏斗 中 ， 用 约 100mL 乙醚 分 两 次 洗 皂 
化 瓶 及 其 残 漆 ， 将 乙醚 液 并 人 分 液 漏斗 中 。 若 有 残 酒 ， 则 可 将 此 液 通 
过 有 少许 脱脂 棉 的 漏斗 滤 和 分 液 漏斗 中 。 轻 轻 振 摇 分 液 漏斗 2min， 静 
置 分 层 ， 弃 去 水 层 。 
3) 洗涤 : 用 约 50mL 水 洗 分 液 漏斗 中 的 乙醚 层 ， 用 pH 试纸 检验 ， 
直至 水 层 不 显 碱 性 〈 最 初 水 洗 轻 播 ， 逐 次 振 播 强度 可 增加 ) 。 

4) 浓缩 : 将 乙醚 提取 液 经 过 无 水 硫酸 钠 ( 约 $g) 滤 入 与 旋转 莹 
发 器 配套 的 250 ~300mL 球形 蒸发 瓶 内 ， 用 约 100mL 乙醚 冲洗 分 液 漏 
斗 及 无 水 硫酸 钠 3 次 ， 将 洗 液 并 和 人 鞘 发 瓶 内 ， 并 将 其 接 至 旋转 营 发 器 
上 ， 于 5$% 水 浴 中 减 压 蒸馏 并 回收 乙醚 ， 待 瓶 中 琵 下 约 2mL 乙醚 时 ， 
取 下 藻 发 产 ， 立即 用 氮气 吹 掉 乙醚 ， 然 后 立即 加 入 2. 00mL 乙醇 ， 充 
分 混合 ,溶解 提取 物 。 

5) 将 乙醇 液 移入 一 小 塑料 离心 管 中 ， 以 50001/min 的 转速 离心 
5min， 取 上 清 液 供 色谱 分 析 用 。 如 果 样 品 中 维生素 含量 过 少 ， 则 可 用 
氮气 将 乙醇 液 吹 干 后 ， 再 用 乙醇 重新 定 容 ， 并 记 下 体积 比 。 

(2) 标准 曲线 的 绘制 

1) 维生素 A 和 维生素 下 标准 质量 浓度 的 标定 方法 : 取 维 生 素 A 
和 各 维生素 标准 液 若 干 微 升 ， 分别 稀 释 至 3. 00mL 乙醇 中 ， 并 分 别 
按 给 定 波长 测定 各 维生素 的 吸光 度 ， 用 比 吸光 系数 计算 出 该 维生素 的 
质量 浓度 。 测 定 条 件 见 表 7-7-5。 


表 72755 测定 条 件 








































































































































































































标准 加 入 标准 液 的 量 VAHL | 比 吸 光 系数 E12% 波长 MXnm 
视 黄 醇 10. 00 1835 325 
a- 生 育 酚 100.0 val 294 
Yy- 生 育 酚 100.0 92.8 298 
3- 生育 酚 100.0 91.2 298 











维生素 A 和 维生素 下 质量 浓度 的 计算 公式 为 
4 、1 ，、 3.00 
~ E100 Vx10™ 
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式 中 ci 维生素 A 和 维生素 E 的 质量 浓度 (g/mL); 
4 一 一 维生素 平均 紫外 吸收 度 ; 
一 一 某 种 维生素 1% 比 吸光 系数 ; 

V 一 加 入 标准 液 的 量 (JL); 

二 一 标准 液 的 稀释 代数 。 

2) 绘制 标准 曲线 : 本 方法 采用 内 标 法 定量 。 把 一 定量 的 维生素 
A、Qa- 生 育 酚 、y- 生 育 酚 、5- 生 育 酚 及 内 标 茶 并 [e] 艺 液 混合 均匀 。 
选择 合适 的 灵敏 度 ， 使 上 述 物质 的 各 峰 高 约 为 满 量程 的 70% ， 为 高 浓 
度 点 ， 高 浓度 的 1/2 为 低 浓度 点 (其 内 标 茶 并 [e] 花 的 浓度 值 不 
变 ) ， 用 此 浓度 的 混合 标准 进行 色谱 分 析 。 维 生 素 标准 曲线 是 以 维 生 
素 峰 面积 与 内 标 物 峰 面积 之 比 为 纵 坐 标 ,维生素 浓度 为 模 坐 标 绘制 
的 ,或 计算 直线 回归 方程 。 若 有 微 处 理 机 装置 ， 则 按 仪器 说 明 用 二 点 
内 标 法 进行 定量 。 

本 标准 不 能 将 B-E 和 y-E 分 开 ， 故 y-E 峰 包 含有 B-E 峰 。 

(3) 高 效 液 相 色 谱 分 析 ”高 效 液 相 色 谱 参 考 条 件 如 下 : 

1) 预 柱 : ultrasphere ODS 10km，4mm x4.5cm。 

2) 分 析 柱 : ultrasphere ODS Sum，4. 6mm x2Scm。 

3) 流动 相 : (98 +2) 甲醇 -水 溶液 ， 混 匀 ， 临 用 前 脱 气 。 

4) 紫外 检测 器 波长 为 300nm， 量 程 为 0.02。 

5) 进 样 量 : 20pL。 

6) 流速 1.7mL/min。 

(4) 试 样 分 析 ” 取 试 样 浓缩 液 20kL， 待 绘制 出 色谱 图 及 色谱 参 
数 后 ， 再 进行 定性 和 定量 。 

1) 定性 : 用 标准 物色 谱 峰 的 保留 时 间 定 性 。 

2) 定量 : 根据 色谱 图 求 出 某 种 维生素 峰 面 积 与 内 标 物 峰 面积 的 
比值 ， 以 此 值 在 标准 曲线 上 查 到 其 含量 ,或 用 回归 方程 求 出 其 含量 。 

4. 结果 计算 































































































































































































Vx100 
X= 号 1 (7322) 


(mg/1008g); 
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式 中 X 一 一 维生素 的 含 





第 七 章 食品 理 化 检验 . 523. 








c 一 一 由 标准 曲线 上 查 到 某 种 维生素 的 含量 ( hg/mL); 
[一 一 试 样 浓缩 定 容 体积 (mL); 
mm 一 一 试 样 质量 (g)。 
结果 保留 三 位 有 效 数字 。 在 重复 性 条 件 下 获得 的 两 次 独立 测定 结 
果 的 绝对 差 值 不 得 超过 算术 平均 值 的 10% 。 
5. 试验 说 明 
1) 由 于 这 两 种 维生素 在 外 界 环 境 中 不 稳定 ， 易 受 光 、 氧 等 影响 
而 被 氧化 破坏 ， 因 此 试验 操作 应 在 微弱 光线 下 进行 ， 或 用 棕色 玻璃 仪 
器 ， 避 免 维 生 素 的 破坏 。 
2) 乙醚 为 溶剂 的 萃取 体系 ， 易 发 生 乳 化 现象 。 在 提取 、 洗 涤 过 
程 中 ， 不 要 用 力 过 独 ， 若 发 生 乳 化 现象 ， 则 可 加 几 滴 乙醇 。 


第 八 节 ”微生物 检验 技术 在 食品 检验 中 的 应 用 


随 着 生活 水 平 的 不 断 提 高 ， 食 品 安全 已 成 为 社会 关注 的 焦点 。 
际 卫生 组 织 及 各 国 食品 卫生 、 安 全 管理 部 门 一 直 对 食品 微生物 污染 
题 给 予 极 大 的 重视 和 关注 。 食 品 微生物 检验 是 食品 质量 安全 控制 方面 
的 重要 技术 之 一 ， 对 控制 微生物 引起 的 食 源 性 疾病 具有 重要 作用 ， 已 
成 为 食品 安全 的 重要 研究 领域 。 

近年 来 食品 微生物 检验 技术 得 到 了 很 大 的 发 展 ， 正 从 传统 的 培养 
和 生理 生化 的 方法 向 快速 的 免疫 学 检测 方法 、 分 子 生物 学 检测 方法 、 
快速 的 基于 培养 及 生理 生化 特征 的 检测 方法 、 自 动 化 仪器 检测 方法 、 
生物 传感器 检测 方法 方面 发 展 。 

微生物 是 指 一 类 形体 细小 、 构 造 简单 、 人 肉眼 看 不 见 ， 必 须 借 助 
显微镜 才能 看 清 其 外 形 的 微小 生物 。 食 品 生产 中 经 常 遇 到 的 微生物 有 
细菌 、 放 线 菌 、 酵 母 菌 、 霉 菌 、 致 病菌 和 噬菌体 等 。 微 生物 广泛 分 布 
在 自然 界 中 。 水 、 空 气 、 加 工 原料 、 设 备 和 工具 上 都 有 微生物 存在 ， 
也 均 有 污染 食品 的 可 能 。 在 食品 加 工 中 ， 对 原料 、 半 成 品 、 成 品 进行 
微生物 的 检验 具有 重要 实践 作用 ， 对 评价 食品 及 原料 品质 ， 指 导 生 产 
出 合格 产品 具有 重要 意义 。 
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一 、 食 品 微生物 学 检验 的 基本 原则 和 要 求 
1. 食品 微生物 检验 对 环境 、 人 员 、 设 备 与 检验 用 品 等 实 
验 室 的 基本 要 求 

依据 国家 标准 《食品 安全 国家 标准 “食品 微生物 学 检验 总则》 
(GB 4789. 1 一 2010 ) ， 食 品 微生物 检验 对 环境 、 人 员 、 设 备 与 检验 用 
品 等 实验 室 的 基本 要 求 如 下 : 

(1) 环境 

1) 实验 室 环境 不 应 影响 检验 结果 的 准确 性 。 

2) 实验 室 的 工作 区 域 应 与 办 公 室 区 域 明显 分 开 。 

3) 实验 室 工作 面积 和 总 体 布局 应 能 满足 从 事 检 验 工作 的 需要 ， 
实验 室 布局 应 采用 单方 向 工作 流程 ， 避 人 免 交 叉 污染 。 

4) 实验 室内 的 温度 、 湿 度 、 照 度 、 噪 声 和 洁净 度 等 应 符合 工作 
要 求 。 

5) 一 般 样品 检验 应 在 洁净 区 域 (包括 超 净 工作 台 或 洁净 实验 室 ) 
进行 ， 洁 净 区 域 应 有 明显 的 标示 。 

6) 病原 微生物 分 离 鉴 定 工作 应 在 二 级 生物 安全 实验 室 ( Biosafety 
level 2，BSL-2) 进行 。 

(2) 人 员 

1) 检验 人 员 应 具有 相应 的 教育 、 微 生物 专业 培训 经 历 ， 有 具备 相 
应 的 资质 ， 能 够 理解 并 正确 实施 检验 。 

2) 检验 人 员 应 掌握 实验 室 生物 检验 安全 操作 知识 和 消毒 知识 。 

3) 检验 人 员 应 在 检验 过 程 中 保持 个 人 整洁 与 卫生 ， 防 止 人 为 污 
染 样品 。 

4) 检验 人 员 应 在 检验 过 程 中 遵守 相关 预防 措施 的 规定 ， 保 证 自 
身 安 全 。 

5) 有 颜色 视觉 障碍 的 人 员 不 能 执行 涉及 辨 色 的 试验 。 

(3) 设备 

1) 试验 设备 应 满足 检验 工作 的 需要 。 

2) 试验 设备 应 放置 于 适宜 的 环境 条 件 下 ， 便 于 维护 、 清 洁 、 消 
毒 与 校准 ， 并 保持 整洁 与 良好 的 工作 状态 。 

3) 试验 设备 应 定期 进行 检查 、 检 定 (加 贴 标 识 )、 维 护 和 保养 ， 
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以 确保 工作 性 能 和 操作 安全 。 
4) 试验 设备 应 有 日 常 性 监控 记录 和 使 用 记录 。 
(4) 检验 用 品 
1) 常规 检验 用 品 主要 有 接种 环 ( 针 )、 酒 精 灯 、 刍 子 、 剪 刀 、 药 
、 消 毒 棉 球 、 硅 胶 ( 棉 ) 塞 、 微 量 移 液 器 、 吸 管 、 吸 球 、 试 管 、 平 
、 微 孔 板 、 广 口上 瓶 、 量 简 、 玻 璃 棒 及 工 形 玻璃 棒 等 。 
2) 检验 用 品 在 使 用 前 应 保持 清洁 和 /或 无 菌 。 常 用 的 灭 菌 方法 包 
括 湿热 法 、 干 热 法 、 化 学 法 等 。 

3) 需要 灭 菌 的 检验 用 品 应 放置 在 特定 容器 内 或 用 合适 的 材料 
(如 专用 包装 纸 、 铝 箱 纸 等 ) 包 右 或 加 寒 ， 应 保证 灭 菌 效果 。 

4) 可 选择 适用 于 微生物 检验 的 一 次 性 用 品 来 蔡 代 反复 使 用 的 物 
品 与 材料 〈 如 培养 中、 吸管 、 吸 头 、 试 管 、 接 种 环 等 ) 。 

5) 检验 用 品 的 储存 环境 应 保持 干燥 和 清洁 ， 已 灭 菌 与 未 灭 菌 的 
用 品 应 分 开 存放 并 明确 标识 。 

6) 灭 菌 检验 用 品 应 记录 灭 菌 / 消 毒 的 温度 与 持续 时 间 。 

2. 食品 微生物 检验 工作 流程 与 工作 内 容 

依据 GBAT 4789. 1 一 2010， 食 品 微生物 检验 工作 流程 为 : 采样 一 
样品 检验 一 记录 与 报告 一 检验 后 样品 的 处 理 。 

食品 微生物 检验 是 一 项 十 分 重要 的 工作 ， 其 内 容 主要 包括 以 下 
方面 : 

(1) 样品 的 采集 

1) 采样 原则 

@ 根据 检验 目的 、 食 品 特点 、 批 量 、 检 验方 法 、 微 生物 的 危害 程 
度 等 确定 采样 方案 。 

@ 应 采用 随机 原则 进行 采样 ， 确 保 所 采集 的 样品 具有 代表 性 。 

@) 采样 过 程 应 遵循 无 菌 操作 程序 ， 防 止 一 切 可 能 的 外 来 污染 。 

@ 在 样品 保存 和 运输 的 过 程 中 ， 应 采取 必要 的 措施 ， 防 止 样品 中 
原 有 微生物 的 数量 变化 ， 保 持 样品 的 原 有 状态 。 

2) 采样 方案 

@ 类 型 : 采样 方案 分 为 二 级 和 三 级 采样 方案 。 二 级 采样 方案 设 有 
n、c 和 m 值 ， 三 级 采样 方案 设 有 n、c、m 和 以 值 。 其 中 ,nn 为 同一 批 
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次 产品 应 采集 的 样品 件数 ; e 为 最 大 可 允许 超出 m 值 的 样品 数 ，m 为 
微生物 指标 可 接受 水 平 的 限量 值 ，M 为 微生物 指标 的 最 高 安全 限 
量 值 。 

按照 二 级 采样 方案 设 定 的 指标 ， 在 n 个 样品 中 ， 人 允许 有 小 于 或 等 
于 < 个 样品 的 相应 微生物 指标 检验 值 大 于 m 值 。 

按照 三 级 采样 方案 设 定 的 指标 ， 在 n 个 样品 中 ， 人 允许 全 部 样品 中 
相应 微生物 指标 检验 值 小 于 或 等 于 m 值 ， 人 允许 有 小 于 或 等 于 c 个 样品 
的 相应 微生物 指标 检验 值 在 m 值 和 以 值 之 间 ; 不 允许 有 样品 相应 微 生 
物 指 标 检验 值 大 于 MM 值 。 

例如 : n=5, c=2, m=100CFU/g，M = 1000CFUXg。 其 含义 是 从 
一 批 产品 中 采集 5 个 样品 ， 若 5 个 样品 的 检验 结果 均 小 于 或 等 于 m 值 
(和 100CFU《g) ， 则 这 种 情况 是 允许 的 ; 若 小 于 或 等 于 2 个 样品 的 结 
(X) 位 于 m 值 和 WM 值 之 间 (100CFU/g <X<1 000CFU/g)， 则 这 种 情 
况 也 是 允许 的 ; 若 有 3 个 及 以 上 样品 的 检验 结果 位 于 m 值 和 MM 值 之 
间 ， 则 这 种 情况 是 不 允许 的 ; 否 有 任 一 样品 的 检验 结果 大 于 MM 值 
( > 1000CFU/g) ， 则 这 种 情况 也 是 不 允许 的 。 

@) 各 类 食品 的 采样 方案 : 按 相应 产品 标准 中 的 规定 执行 。 

@) 食 源 性 疾病 及 食品 安全 事件 中 食品 样品 的 采集 

a. 对 于 由 工业 化 批量 生产 加 工 的 食品 污染 导致 的 食 源 性 疾病 或 食 
品 安全 事件 ,食品 样品 的 采集 和 判定 按 和 名 执行， 并 确保 采集 现场 
剩余 食品 样品 。 

b. 对 于 由 餐饮 单位 或 家 庭 亮 调 加 工 的 食品 导致 的 食 源 性 疾病 或 食 
品 安全 事件 ， 食 品 样品 的 采集 按 《 食 物 中 毒 诊 断 标准 及 技术 处 理 总 
则 》 (GB 14938 一 1994) 中 卫生 学 检验 的 要 求 操 作 ， 以 满足 食 源 性 疾 
病 或 食品 安全 事件 病因 判定 和 病原 确证 的 要 求 。 

3) 各 类 食品 的 采样 方法 : 采样 应 遵循 无 菌 操 作 程 序 ， 采 样 工具 
和 容器 应 无 菌 、 干 燥 、 防 漏 ， 形 状 及 大 小 适宜 。 

Q@ 即食 类 预 包 装 食品 : 取 相 同 批 次 的 最 小 零售 原 包装 ， 检 验 前 要 
保持 包装 完整 ， 避 免 污染 。 

@) 非 即 食 类 预 包 装 食品 : 原 包 装 小 于 500g 的 固态 食品 或 小 于 
500mL 的 液态 食品 ， 取 相同 批 次 的 最 小 零售 原 包 装 ; 大 于 500mL 的 液 
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态 食品 ， 应 在 采样 前 摇动 或 用 无 菌 棒 搅 拌 ， 使 其 达到 均 质 后 分 别 从 相 
同 批 次 的 个 容器 中 采集 5 售 或 以 上 检验 单位 的 样品 ， 大 于 500g 的 固 
态 食品 ， 应 用 无 菌 采样 器 从 同一 包装 的 几 个 不 同 部 位 分 别 采 取 适 量 样 
品 ， 放 入 同一 个 无 菌 采样 容器 内 ， 采 样 总 量 应 满足 微生物 指标 检验 的 
要 求 。 

@) 散装 食品 或 现场 制作 食品 。 根 据 不 同 食品 的 种 类 和 状态 及 相应 
检验 方法 中 规定 的 检验 单位 ， 用 无 菌 采样 器 现场 采集 5 倍 或 以 上 检验 
单位 的 样品 ， 放 入 无 菌 采样 容器 内 ,采样 总 量 应 满足 微生物 指标 检验 
的 要 求 。 

@ 食 源 性 疾病 及 食品 安全 事件 的 食品 样品 。 采 样 量 应 满足 食 源 性 
疾病 诊断 和 食品 安全 事件 病因 判定 的 检验 要 求 。 

4) 采集 样品 的 标记 : 应 对 采集 的 样品 进行 及 时 、 准 确 的 记录 和 
标记 ,采样 人 应 清晰 填写 采样 单 (包括 采样 人 、 采 样 地 点 、 采 样 时 
间 ， 以 及 样品 名 称 、 来 源 、 批 号 、 数 量 、 保 存 条 件 等 信息 ) 。 

5) 采集 样品 的 储存 和 运输 : 采样 后 ， 应 将 样品 在 接近 原 有 储存 
温度 的 条 件 下 尽快 送 往 实 验 室 检验 。 运 输 时 应 保持 样品 完整 。 若 不 能 
及 时 运送 ， 则 应 在 接近 原 有 储存 温度 条 件 下 储存 。 

(2) 样品 的 检验 

1) 样品 的 处 理 

Qa 实验 室 接 到 送 检 样 品 后 应 认真 核对 登记 ， 确 保 样 品 的 相关 信息 
完整 并 符合 检验 要 求 。 

@ 实验 室 应 按 要 求 尽快 检验 。 若 不 能 及 时 检验 ， 则 应 采取 必要 的 
措施 保持 样品 的 原 有 状态 ， 防 止 样品 中 目标 微生物 因 客 观 条 件 的 干扰 
而 发 生变 化 。 

@ 冷冻 食品 应 在 45% 以 下 不 超过 1Smin， 或 2 ~5% 不 超过 18h 解 
冻 后 进行 检验 。 

2) 检验 方法 的 选择 

Q@ 应 选择 现行 有 效 的 国家 标准 方法 。 

@) 当 食品 微生物 检验 方法 标准 中 对 同一 检验 项 目 有 两 个 及 两 个 以 
上 的 定性 检验 方法 时 ， 应 以 常规 培养 方法 为 基准 方法 。 

@) 当 食品 微生物 检验 方法 标准 中 对 同一 检验 项 目 有 两 个 及 两 个 以 
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上 的 定量 检验 方法 时 ， 应 以 平板 计数 法 为 基准 方法 。 





(3) 生物 安全 与 质量 控制 

1) 实验 室 生 物 安全 要 求 应 符合 
(GB 19489 一 2008) 的 规定 。 

2) 质量 控制 

人 实验 室 应 定期 对 试验 用 菌株 、 
阴性 对 照 和 空白 对 照 。 






































《实验 室 生物 安全 通用 要 求 》 


培养 基 、 试 剂 等 设置 阳性 对 照 、 


@) 实验 室 应 对 重要 的 检验 设备 〈 特 别 是 自动 化 检验 仪器 ) 设置 仪 








希 比 对 。 














@) 实验 室 应 定期 对 试验 人 员 进 行 技术 考核 和 人 员 比 对 。 





(4) 记录 与 报告 
1) 记录 : 在 检验 过 程 中 应 即时 、 
果 和 数据 等 信息 。 





报告 每 一 项 检验 结果 。 


(5) 检验 后 样品 的 处 理 











1) 在 报告 检验 结果 后 ， 才 能 处 到 


准确 地 记录 观察 到 的 现象 、 结 





2) 报告 : 实验 室 应 按照 检验 方法 中 规定 的 要 求 ， 准 确 、 客 观 地 





被 检 样 品 。 检 出 致 病菌 的 样品 





要 进行 无 害 化 处 理 。 


2) 在 报告 检验 结果 后 ， 剩 余 样 品 或 同 批 样品 不 进行 微生物 项 目 





的 复 检 。 
二 、 菌 落 总 数 的 测定 














菌落 总 数 主要 作为 判别 食品 被 污染 程度 的 标志 。 它 反映 食品 在 生 




















产 、 加 工 、 销 售 过 程 中 是 否 符合 卫生 要 求 ， 以 便 对 被 检 样 品 做 出 适当 





的 卫生 学 评价 。 也 可 以 应 用 这 一 方法 观察 食品 中 细菌 的 性 质 以 及 细菌 
在 食品 中 繁殖 的 动态 。 细 菌 菌落 总 数 的 测定 一 般 用 国际 标准 规定 的 平 
板 计数 法 ， 所 得 结果 只 包含 一 群 能 在 营养 琼脂 上 生长 的 嗜 中温 需 氧 
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的 菌落 总 数 ， 并 不 表示 样品 中 实际 存在 的 所 有 细菌 菌落 总 数 。 由 于 






































落 总 数 并 不 能 区 分 细菌 的 种 类 ， 故 常 被 称 为 杂 菌 数 或 需 氧 菌 数 等 。 食 


























品 中 菌落 总 数 越 多 ,说明 食 品质 量 越 差 , 病原 菌 污染 的 可 能 性 越 大 。 









































依据 国标 《食品 安全 国家 标准 ”食品 微生物 学 检验 ”菌落 总 数 测 











定 》(GB 4789. 2 一 2010) ,介绍 适用 于 食品 中 菌落 总 数 测 定 的 方法 。 
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1. 原理 


Ee 








陋 











落 总 数 是 指 食品 检 样 经 过 处 理 ， 在 一 定 条 件 下 〈 如 培养 基 、 培 
养 温 度 和 培养 时 间 等 ) 培养 后 ， 所 得 每 克 或 每 毫升 检 样 中 形成 的 微 生 
































物 菌 落 总 数 。 菌 落 是 细菌 在 固体 培养 基 上 生长 繁殖 而 形成 的 能 被 肉眼 
识别 的 生长 物 ， 是 由 数 以 万 计 相 同 的 细菌 集合 而 成 的 。 当 样品 被 稀释 
到 一 定 程度 时 ， 与 培养 基 混 合 ， 在 一 定 培养 条 件 下 ， 每 个 能 够 生长 繁 
殖 的 细菌 细胞 都 可 以 在 平板 上 形成 一 个 可 见 的 菌落 。 

2. 培养 基 和 试剂 









































平板 计数 琼脂 培养 基 、 磷 酸 盐 缓冲 液 、 无 菌 生理 盐水 。 
3. 设备 和 材料 
微生物 实验 室 常规 灭 菌 及 培养 设备 外 ， 其 他 设备 和 材料 如 下 : 
恒温 培养 箱 : 36% +1%C ，30%C +1%C。 
冰箱 : 2 ~5%C。 
恒温 水 浴 箱 : 46%C +1%C 。 
天 平 : 感 量 为 0. 1g。 


除 
1) 
2) 
3) 
4) 
5) 
6) 
7) 





均 





























质 器 。 


无 


























已 


菌 吸管 : lmL (有 具 0.01mL 刻度 ) 、10mL (有 具 0.1mL 刻度 ) 


或 微量 移 液 器 及 吸 头 。 
8) 无 菌 锥 形 瓶 : 容量 为 230mL、500mL。 


9) 


无 














菌 培 养 租 ， 直径 为 90mm。 














10) pH 计 或 pH 比 色 管 或 精密 pH 试纸 。 
11) 放大 镜 或 /和 菌落 计数 需 。 


-HH 





陋 











1) 
缓冲 液 


落 总 数 的 检验 程序 如 图 7-8-1 所 示 。 
5. 操作 步骤 
(1) 检 样 的 稀释 





或 9 





固体 和 半 固 体 样 品 ， 称 取 25g 样品 放 入 到 成 有 225mL 磷酸 盐 
E 理 盐水 的 无 菌 均 质 杯 内 ， 以 8000 ~ 10000 r/min 的 转速 均 质 








1 ~2min, 或 放 入 戌 有 225mL 稀释 液 的 无 菌 均 质 袋 中 ， 用 拍 击 式 均 质 


" 5S30 . 简明 食品 检验 工 手 册 








(25g 或 23mL 样 品 +225mL 稀释 液 ， 均 质 ) 





制备 10 倍 系列 稀释 液 


选择 2 个 或 3 个 适宜 稀释 度 的 样品 匀 液 ， 
各 取 lmL， 分 别 加 入 无 菌 培养 中 内 


导 个 平 岂 中 各 








加 和 15 ~ 20mL 





平板 计数 琼脂 




















报告 结果 


音 养 基 ， 混 义 























图 7-8-1 菌落 总 数 的 检验 程序 





器 拍打 1 ~2min， 制 成 1 : 10 的 样品 匀 液 。 
2) 液体 样品 : 以 无 菌 吸管 吸取 25mL 样品 ， 加 入 到 盛 有 225mL 
po ( 瓶 内 预 置 适当 数量 的 无 菌 玻 
璃 珠 ) 中 ， 充 分 混 匀 ， 制 成 1 : 10 的 样品 匀 液 。 
人 沿 管 壁 缓慢 注 于 
盛 有 9mL 稀释 液 的 无 菌 试管 中 〈 吸 
振 播 试管 或 换 用 1 支 无 菌 吸 管 反复 


的 相 


















































f 品 匀 液 。 








肥 管 或 吸 头 尖 站 
吹 打 ,使 其 混合 











Se 
均匀 ， 制 成 1 : 


4) 按 3) 的 操作 程序 ， 制 备 10 倍 系列 稀释 样品 匀 液 。 每 递增 稀 
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释 一 次 ， 换 用 1 次 lmL 无 菌 吸管 或 吸 头 。 

5) 根据 对 样品 污染 状况 的 估计 ， 选 择 2 个 或 3 个 适宜 稀释 度 的 样 
品 匀 液 (液体 样品 可 包括 原液 )， 从 中 分 别 吸取 lmL 置 于 无 菌 平 严 内 ， 
每 个 稀释 度 做 两 个 平 骨 。 同 时 ,分 别 吸取 lmL 空白 稀释 液 ， 加 入 两 个 
无 菌 平 严 内 作 空白 对 照 。 

6) 及 时 将 15 ~20mL 冷却 至 46% 的 平板 计数 琼脂 培养 基 (可 放 
置 于 46%C +1% 恒温 水 浴 箱 中 保温 ) 倾注 平 旺 ， 并 转动 平 肯 使 其 混合 


均 扎 






































































































































o 


(2) 培养 

1) 待 琼脂 凝固 后 ， 将 平板 翻转 ， 置 于 36% + 上 1% 恒温 培养 箱 内 
培养 48h +2h。 水 产品 的 培养 条 件 与 其 他 食品 不 同 ， 其 培养 温度 为 
30% + 上 1% ， 时 间 为 72h +3h。 

2) 如 果 样 品 中 可 能 含有 在 琼脂 培养 基 表 面 弥漫 生长 的 菌落 ， 则 
可 在 凝固 后 的 琼脂 表面 覆盖 一 薄 层 琼脂 培养 基 ( 约 4mL)， 凝固 后 翻 
转 平板 ， 按 1) 的 条 件 进行 培养 。 

(3) 菌落 计数 方法 

在 对 平 严 内 的 菌落 进行 计数 时 ， 可 用 肉眼 观察 ， 必 要 时 用 放大 镜 ， 
以 防 遗 漏 ， 有 条 件 时 还 可 以 用 菌落 计数 器 。 记 录 稀 释 倍 数 和 相应 的 菌落 
镶 量 。 菌落 计数 以 菌落 形成 单位 〈Colony-Forming Units ，CFU) 表示 。 

1) 选取 菌落 数 在 30 ~300CFU 之 间 ， 无 莫 延 菌落 生长 的 平板 计数 
菌落 总 数 。 低 于 30CFU 的 平板 记录 具体 菌落 数 ， 大 于 300CFU 的 可 记 
录 为 “多 不 可 计 ”。 每 个 稀释 度 的 菌落 数 应 采用 两 个 平板 的 平均 数 。 

2) 当 其 中 一 个 平板 有 较 大 片 状 菌落 生长 时 ， 不 宜 采 用 ， 而 应 以 
无 片 状 菌落 生长 的 平板 作为 该 稀释 度 的 菌落 数 ; 若 片 状 菌落 不 到 平板 
的 1/2， 而 其 余 1/2 中 菌落 分 布 又 很 均匀 ， 则 可 计算 半 个 平板 的 菌落 
数 后 乘 以 2， 代 表 一 个 平板 的 菌落 数 。 

3) 当 平板 上 出 现 菌 落 间 无 明显 界线 的 链 状 生长 时 ， 将 每 条 单 链 
作为 一 个 菌落 计数 。 

6. 菌落 计数 结果 与 报告 

(1) 菌落 总 数 的 计算 方法 

1) 若 只 有 一 个 稀释 度 平 板 上 的 菌落 数 在 适宜 计数 的 范 目 

































































































































































































































































内 ， 则 


ey 
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计算 两 个 平板 菌落 数 的 平均 值 ， 再 将 平均 值 乘 以 相应 的 稀释 倍数 ， 作 
为 每 克 或 每 毫升 样品 中 的 戎 落 总 数 。 



































2) 若 有 两 个 连续 稀释 度 的 平板 菌落 数 在 适宜 计数 的 范围 内 ， 则 
按 式 (7-8-1) 计算 。 
N= EC/(n, +0.1m)d (7-8-1) 





式 中 介 一 一 样品 中 菌落 数 ，; 

5C 一 一 平板 ( 含 适宜 范围 菌落 数 的 平板 ) 菌落 数 之 和 ; 
第 一 稀释 度 ( 低 稀释 倍数 ) 平板 个 数 ; 
力 一 一 第 二 稀释 度 (高 稀释 倍数 ) 平板 个 数 ; 
































a 





























d 稀释 因子 (第 一 稀释 度 )。 
示例 ; 

稀释 度 1:100 (第 一 稀释 度 ) 1: 1000 (第 二 稀释 度 ) 
菌落 数 /CFU 232 ，244 33, 35 

















232 + 244 +33 +35 544 





N= DC/(m +0.1n)d = = 24727 


[2+ (0.1x2)] x102 0.022 

上 述 数据 修 约 后 ， 表 示 为 23000 或 2.5 x10'。 

3) 若 所 有 稀释 度 的 平板 上 菌落 数 均 大 于 300CFU ， 则 对 稀释 度 最 
高 的 平板 进行 计数 ， 其 他 平板 可 记录 为 “多 不 可 计 ”， 结 果 按 平均 菌 
落 数 乘 以 最 高 稀释 倍数 计算 。 

4) 若 所 有 稀释 度 的 平板 菌落 数 均 小 于 30CFU， 则 应 按 稀释 度 最 
低 的 平均 菌落 数 乘 以 稀释 倍数 计算 。 

5) 若 所 有 稀释 度 (包括 液体 样品 原液 ) 的 平板 均 无 菌落 生长 ， 
则 以 小 于 1 乘 以 最 低 稀 释 倍数 计算 。 

6) 若 所 有 稀释 度 的 平板 菌落 数 均 不 在 30 ~300CFU 之 间 ， 其 中 一 
部 分 小 于 30CFU 或 大 于 300CFU， 则 以 最 接近 30CFU 或 300CFU 的 平 
均 菌 落 数 乘 以 稀释 倍数 计算 。 

(2) 菌落 总 数 的 报告 

1) 当 菌 落 数 小 于 100CFU 时 ， 按 四 会 五 人 原则 修 约 ， 以 整数 
报告 。 

2) 当 菌 落 数 大 于 或 等 于 100CFU 时 ,第 3 位 数字 采用 四 售 五 人 原 
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则 修 约 后 ， 取 前 两 位 数字 ， 后 面 用 0 代 蔡 位 数 ; 也 可 用 10 的 指数 形 


式 来 表示 ， 按 

















四 舍 五 入 原则 修 约 后 ,采用 两 位 有 效 数字 。 





3) 若 所 有 平板 上 为 蔓延 菌落 而 无 法 计数 ， 则 报告 菌落 蔓延 。 若 


空白 对 照 上 有 























菌落 生长 ， 则 此 次 检测 结果 无 效 。 


4) 称 重 取 样 以 CFU/g 为 单位 报告 ， 体 积 取样 以 CFU/mL 为 单位 





报告 。 


5) 将 试验 测 出 的 样品 数据 以 报表 方式 报告 结果 ， 对 样品 细菌 ， 


数 做 出 是 否 符 














证 











合 食品 卫生 要 求 的 结论 。 





7. 注意 事项 
1) 检验 中 所 用 玻璃 器 严 必 须 是 完全 灭 菌 的 ， 如 培养 耻 、 吸 管 、 

















试管 必须 是 完 


质 。 整 个 检验 


全 灭 菌 的 ， 并 在 灭 菌 前 彻底 清洗 干净 ， 不 得 残留 抑制 物 
的 所 有 过 程 应 按 无 菌 操作 进行 。 

















2) 用 于 样品 稀释 的 液体 ， 每 批 都 要 有 空白 对 照 。 如 果 在 琼脂 对 


照 平 板 上 出 现 
为 稀释 液 、 培 





菌落 ， 要 查找 原因 ， 可 通过 追加 对 照 平板 ， 以 判定 是 否 
养 基 、 平 四、 吸管 或 空气 存在 污染 。 





3) 每 递增 稀释 一 次 ， 必 须 男 换 1 支 1mL 灭 菌 吸管 ， 这 样 所 得 检 


样 的 稀释 倍数 








才 准 确 。 


4) 为 防止 细菌 增殖 产生 片 状 菌落 ， 在 将 检 液 加 入 平 严 后 ， 应 在 
20min 内 倾 入 琼脂 ， 并 立即 使 之 与 琼脂 混合 均匀 。 























5) 如 果 样 品 中 可 能 含有 在 琼脂 培养 基 表 面 弥漫 生长 的 菌落 ， 则 





























可 在 凝固 后 的 
转 平板 ， 再 按 


琼脂 表面 覆盖 一 薄 层 琼脂 培养 基 ( 约 4mL) ,凝固 后 翻 
其 培养 条 件 进 行 培养 。 





6) 加 入 习 
菌 菌落 发 生 混 








册 

















FU 内 的 检 样 稀释 液 有 时 带 有 检 样 颗粒 ， 为 了 避免 与 细 
消 ， 可 做 一 检 样 稀释 液 与 琼脂 混合 的 平 血 ， 不 经 培养 ， 











于 4%C 环境 中 放置 ， 以 便 在 计数 检 样 菌落 时 用 作对 照 。 

















7) 检 样 若 为 微生物 类 制剂 〈 如 乳 酒 ) ， 则 平板 计数 中 应 相应 地 将 


有 关 微 生物 排 








除 ， 不 可 并 入 检 样 的 菌落 总 数 中 报告 结果 。 











8) 检 样 的 稀释 液 虽 可 用 灭 菌 盐水 或 蒸馏 水 ,但 以 用 磷酸 盐 缓 冲 





溶液 为 合适 ， 
使 食品 检 样 中 




















因 其 对 细菌 细胞 有 更 好 的 保护 作用 ， 不 会 在 稀释 过 程 中 
原 已 受 损伤 的 细菌 细胞 死亡 。 如 果 对 含 盐 量 较 高 的 食品 




















(如 桨 品 等 ) 进行 稀释 ， 则 宜 采 用 蒸馏 水 。 
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9) 在 制备 10 倍 系列 稀释 


液 内 的 部 分 不 能 低 于 液 面 2.5 
然后 提起 吸管 尖端 ， 使 其 离开 
调 至 所 要 求 的 刻度 。 

10) 检 样 与 琼脂 混合 时 ， 
然后 再 向 相反 的 方向 旋转 ， 以 
使 混合 物 溅 到 四 边 的 上 方 。 





























液 的 过 程 中 ， 应 注意 吸管 插入 检 样 稀释 
cm， 吸入 液体 时 ， 应 先 高 于 吸管 刻度 ， 
液 面 ， 将 尖端 贴 于 内 壁 ， 将 吸管 内 液 面 

















可 将 严 底 在 平面 上 先 向 一 个 方向 旋转 ， 
使 其 充分 混 匀 。 旋 转 时 应 加 小 心 ， 不 要 





























11) 如 果 稀 释 度 大 的 平板 上 菌落 数 反 比 稀 释 度 小 的 平板 上 菌落 数 





高 ， 则 可 能 为 检验 工作 中 出 现 
混入 样品 中 所 致 ， 均 不 可 用 作 
三 、 大 上 肠 菌 群 计数 

大 肠 菌 群 是 根据 卫生 学 方 
菌 。 这 些 细菌 在 生化 及 血清 学 
试验 ， 可 将 这 群 细菌 再 分 为 埃 
属 和 肠 杆菌 属 等 。 

检查 大 肠 菌 群 数 ， 一 方面 
还 可 以 根据 其 数量 ,判定 食品 



























































差错 ， 属 于 试验 事故 ， 也 可 能 是 抑 菌 剂 
检 样 计数 报告 的 依据 。 











面 的 要 求 ， 提 出 的 与 类 便 污染 有 关 的 细 
方面 并 非 完全 一 致 。 根 据 进 一 步 的 生化 
希 氏 菌 属 、 柠 榜 酸 杆菌 属 、 克 雷 伯 氏 菌 

















能 表明 食品 中 有 无 类 便 污 染 ， 男 一 方面 
受 污染 的 程度 ， 同 时 间接 地 指出 食品 是 














和 否 有 肠 道 致 病菌 污染 的 可 能 性 。 











便 污 染指 标 来 评价 食品 的 卫生 





该 菌 主要 来 源 于 姜 便 ， 故 以 此 作为 姜 
质量 ， 具 有 广泛 的 卫生 学 意义 。 

















在 此 依据 《食品 安全 国家 标准 ”食品 微生物 学 检验 、 大 上 肠 菌 群 计 











数 》(GB 4789. 3 一 2010) ， 介 绍 适 用 于 食品 中 大 肠 菌 群 计数 的 方法 。 


1. 原理 
大 肠 苗 群 是 指 在 一 定 培养 
兼 性 厌 氧 革 兰 氏 阴 性 无 芽 移 杆 
























































条 件 下 能 发 酵 乳 糖 、 产 酸 产 气 的 需 氧 和 
菌 。 食 品 中 大 肠 菌 群 的 计数 方法 主要 有 














MPN 法 和 平板 计数 法 。MPN 法 








是 基于 泊 松 分 布 的 一 种 间接 计数 法 ， 以 














每 克 或 每 毫升 检 样 内 大 肠 菌 群 最 近似 数 (Most Probable Number， 





MPN) 表示 。 平 板 计数 法 是 指 





食品 检 样 经 过 处 理 ， 在 一 定 条 件 下 (如 











培养 基 、 培 养 温度 和 培养 时 间 
疑 菌落 ， 移 种 于 BGLB 肉 汤 管 
成 的 大 肠 菌 群 计数 。 














等 ) 培养 后 ， 挑 取 不 同类 型 的 典型 和 可 
内 培养 ， 对 所 得 每 克 或 每 毫升 检 样 中 形 
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2: 
1) 
2) 
3) 
4) 
5) 
6) 
7) 
3 


培养 基 和 试剂 

月 桂 基 硫酸 盐 胰 蛋白 肪 〈Lauryl Sulfate Tryptose，LST) 肉 汤 。 
烛 绿 乳糖 胆 盐 ( Brilliant Green Lactose Bile，BGLB) 肉 汤 。 
结晶 紫 中 性 红 胆 盐 琼 脂 〈Violet Red Bile Agar，VRBA) 。 

们 酸 盐 绥 冲 液 。 

生理 盐水 。 

1mol/L 的 NaO0H。 

菌 1mol/L 的 HCl。 


设备 和 材料 











菌 
菌 





无 
无 
无 





除 微 生物 实验 室 常规 灭 菌 及 培养 设备 外 ， 其 他 设备 和 材料 如 下 : 


1) 
2) 
3) 
4) 
5) 
6) 
7) 





恒温 培养 箱 : 36%C +1%C 。 

冰箱 : 2 ~5%C。 

恒温 水 浴 箱 ; 46% +1%C 。 

天 平 : 感 量 为 0. 1g。 

无 菌 吸管 ， 1mL ( 具 0.01mL 刻度 )、10mL ( 具 0.1mL 刻度 ) 


























或 微量 移 液 器 及 吸 头 。 


8) 
9) 


无 菌 锥 形 瓶 : 容量 为 500mL。 
无 菌 平角， 直径 为 90mm。 























10) pH 计 或 pH 比 色 管 或 精密 pH 试纸 。 
11) 菌落 计数 器 。 


4. 








计数 方法 


(1) 大 肠 菌 群 MPN 计数 法 (第 一 法 ) 


1) 
2) 


Qa 检 样 的 稀释 


a. 





检验 程序 : 大 肠 菌 群 MPN 计数 法 的 检验 程序 如 图 7-8-2 所 示 。 
操作 步骤 








固体 和 半 固 体 样品 : 称 取 25g 样品 ， 放 入 盛 有 225mL 磷酸 盐 组 


冲 液 或 生理 盐水 的 无 菌 均 质 杯 内 ， 以 8000 ~ 10000r/min 的 转速 均 质 
1~2min， 或 放 人 盛 有 225mL 磷酸 盐 绥 冲 液 或 生理 盐水 的 无 菌 均 质 袋 
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检 样 





( 25g 或 25mL 样 品 +225mL 稀释 液 ， 均 质 ) 








日 
制备 10 倍 系列 稀释 液 





选择 适宜 3 个 连续 稀释 度 的 样品 匀 液 ， 接 种 LST 肉 汤 管 








36°C+1°C | 48h+2h 


L - 














群 阳性 











藻 











图 7-8:2 大 肠 菌 群 MPN 计数 法 的 检验 程序 


中 ， 用 拍 击 式 均 质 器 拍打 1 ~2min， 制 成 1: 10 的 样品 匀 液 。 

b. 液体 样品 : 以 无 菌 吸管 吸取 25mL 样品 ， 加 入 成 有 225mL 磷酸 
盐 缓 冲 液 或 生理 盐水 的 无 菌 锥 形 瓶 〈 瓶 内 预 置 适当 数量 的 无 菌 玻 璃 
珠 ) 中 ， 充 分 混 匀 ， 制 成 1:10 的 样品 匀 液 。 

c. 样品 匀 液 的 pH 值 应 控制 在 6.5 ~7.5 之 间 ， 必 要 时 分 别 用 
lmolL 的 NaOH 或 1molL 的 HCl 进行 调节 。 

d. 用 1mL 无 菌 吸 管 吸 取 1: 10 样品 匀 液 ImL， 沿 管 壁 缓 缓 注入 盛 
有 9mL 磷酸 盐 缓 冲 液 或 生理 盐水 的 无 菌 试管 中 〈 吸 管 或 吸 头 尖端 不 要 
触及 稀释 液 面 ) ， 振 摇 试 管 或 换 用 1 支 lmL 无 菌 吸管 反复 歇 打 ， 使 其 
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混合 均匀 ， 制 成 1: 100 的 样品 匀 液 。 

e. 根据 对 样品 污染 状况 的 估计 ， 按 上 述 操作 ， 依 次 制 成 10 倍 递 
增 系列 稀释 样品 匀 液 。 每 递增 稀释 1 次 ， 换 用 1 支 ImL 无 菌 吸 管 。 

@) 初 发 酵 试验 
每 个 样品 ， 选 择 3 个 适宜 的 连续 稀释 度 的 样品 匀 液 (液体 样品 可 
以 选择 原液 ) ， 每 个 稀释 度 接 种 3 管 月 桂 基 硫 酸 盐 胰 蛋 白 肛 (LST) 肉 
汤 ， 每 管 接 种 lmL， 于 36% +1% 条件 下 培养 24h+2h， 观 察 倒 管内 是 
否 有 气泡 产生 。 若 产 气 ， 则 需要 进行 复发 酵 试 验 ; 者 未 产 气 ， 则 继续 
培养 至 48h +2h。 产 气 者 进行 复发 酵 试 验 ， 未 产 气 者 为 大 肠 菌 群 阴 性 。 
@ 复发 酵 试验 
用 接种 环 从 产 气 的 LST 肉 汤 管 中 分 别 取 培养 物 1 环 ， 移 种 于 煌 绿 
乳糖 胆 盐 肉 汤 (BGLB) 管 中 ， 于 36% + 上 1%C 培养 48h + 上 2h， 观 察 产 气 
情况 。 产 气 者 ， 计 为 大 肠 菌 群 阳 性 。 

3) 大 肠 菌 群 最 可 能 数 (MPN) 的 报告 : 按 复发 酵 试 验 确证 的 大 
肠 菌 群 LST 阳性 管 数 ， 检 索 MPN 表 ( 见 附录 A) ， 报 告 每 克 或 每 训 
样品 中 大 肠 菌 群 的 MPN 值 。 

(2) 大 肠 菌 群 平板 计数 法 (第 二 法 ) 

1) 检验 程序 : 大 上 肠 菌 群 平板 计数 法 的 检验 程序 如 图 7-8-3 所 示 。 































































































检 样 





( 25g 或 25mL 样 品 +225mL 稀释 液 ， 均 质 ) 


制备 10 倍 系列 稀释 液 


了 
选择 2 个 或 3 个 适宜 稀释 度 的 样品 匀 液 ， 接 种 VRBA 
36C+1C 18~24h 
计数 典型 和 可 疑 菌 落 

















汤 培养 
36°C +1°C | 24~48h 


报告 结果 








图 7-83 大肠 菌 群 平板 计数 法 的 检验 程序 
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2) 操作 步骤 

Q 样品 的 稀释 按 MPN 计数 法 进行 。 

@) 平板 计数 

a. 选取 2 个 或 3 个 适宜 的 连续 稀释 度 ， 每 个 稀释 度 接种 2 个 无 菌 
平 骨 ， 每 1mL。 同 时 取 lmL 生理 盐水 加 入 无 菌 平 阵 作 空白 对 照 。 

b. 及 时 将 15 ~20mL 冷 至 46%C 的 结晶 紫 中 性 红 胆 盐 琼 脂 (VRBA) 
倾注 于 每 个 平 旺 中 。 小 心 旋转 平 肯 ， 将 培养 基 与 样 液 充分 混 匀 ， 待 琼 
脂 凝 固 后 ， 再 加 3 ~4mLVRBA 覆盖 平板 表层 ， 翻 转 平板 ， 置 于 36%C + 
1% 培养 18 ~24h。 

c. 平板 菌落 数 的 选择 : 选取 菌落 数 在 15 ~ 150CFU 之 间 的 平板 ， 
分 别 对 平板 上 出 现 的 典型 和 可 疑 大 肠 菌 群 菌落 进行 计数 。 典 型 的 菌落 
为 紫红 色 ， 菌 落 周 围 有 红色 的 胆 盐 沉淀 环 ， 菌 落 直 径 为 0. 5mm 或 
更 大 。 

@@ 证 实 试验 : 从 VRBA 平板 上 挑 取 10 个 不 同类 型 的 典型 和 可 疑 
菌落 ， 分 别 移 种 于 BGLB 肉 汤 管内 ， 于 36%C + 上 1%C 培养 24 ~48h， 观 察 
产 气 情 况 。 只 要 BGLB 肉 汤 管 产 气 ， 就 可 报告 为 大 肠 菌 群 阳性 。 

3) 大 肠 菌 群 平板 计数 的 报告 : 经 最 后 证 实 为 大 肠 菌 群 阳 性 的 试 
管 比例 乘 以 “平板 菌落 数 的 选择 ”中 计数 的 平板 菌落 数 ， 再 乘 以 稀释 
党 数 ， 即 为 每 克 或 每 毫升 样品 中 的 大 肠 菌 群 数 。 例 如 : lmL 10 一 样品 
稀释 液 ， 在 VRBA 平板 上 有 100 个 典型 和 可 疑 菌 落 ， 挑 取 其 中 的 10 个 
接种 BGLB 肉 汤 管 ,证 实 有 6 个 阳性 管 ， 则 该 样品 的 大 肠 菌 群 数 为 
100 x6/10 x10*/g(mL) =6.0x105 CFU/g( mL)。 

5， 注 意 事 项 

1) 初 发 醇 试验 时 ， 每 管 接种 量 为 1mL， 若 超过 1mL， 则 要 用 双料 
LST 肉 汤 。 

2) 在 初 发 酵 试验 过 程 中 ， 有 时 可 以 看 到 在 发 醇 管内 存 有 极 微小 
的 气泡 (有 时 比 小 米粒 还 小 ) 。 一 般 来 说 ， 产 气量 与 大 肠 菌 群 检 出 率 
呈正 相关 ， 但 因 样 品种 类 不 同 而 不 同 ， 有 小 于 米粒 的 气泡 也 可 有 阳性 
检 出 。 有 时 也 可 遇 到 在 初 发 酵 时 产 酸 无 气 ， 但 复发 酵 却 证 实 为 大 肠 菌 
群 阳性 情形 。 倒 管内 虽 无 气体 ， 但 在 液 面 及 管 壁 上 却 可 以 看 到 缓 缓 上 
浮 的 小 气泡 。 所 以 ， 若 对 未 产 气 的 LST 肉 汤 发 酵 管 有 疑问 ， 则 可 以 用 
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手轻 轻 打动 试管 ， 当 有 气泡 沿 管 壁 上 浮 时 ， 即 应 考虑 可 能 有 气体 产 





生 ， 而 应 做 进一步 观察 。 


3) 最 可 能 数 (MPN) 是 表示 对 样品 








Pp 活 菌 密度 的 估 测 。MPN 检 





索 表 采用 三 个 稀释 度 [0.1g (mL)、0.0lg (mL) 和 0.00lg (mL)]， 








每 个 稀释 度 接种 3 管 ( 即 九 管 法 )。 和 兢 释 度 的 选择 基于 对 样品 中 菌 数 


的 估 测 。 较 理想 的 结果 应 是 最 低 稀释 度 3 管 为 阳性 ， 而 最 高 稀释 度 3 

















MPN 检索 表 列 出 了 95% 可 信 限 供 参 考 。 























管 为 阴性 。 如 果 无 法 售 测 样品 中 的 菌 数 ， 则 应 做 一 定 范围 的 稀释 度 。 


4) LST、BGLB 等 培养 基 在 灭 菌 时 ， 小 导管 中 有 时 出 现 气泡 排 不 


尽 的 现象 。 其 主要 原因 : 一 是 分 装 LST、BGLB 时 ， 小 导管 中 有 水 柱 ; 

















二 是 高 压 灭 菌 时 ， 需 急 排 气 ， 而 灭 诗 











后 又 迅速 冷却 。 





5) 观察 气泡 时 ， 要 对 光 倾 斜 试 管 ， 使 小 导管 紧 贴 在 试管 壁 上 ， 


便于 观察 。 
四 、 才 菌 和 酵母 菌 计数 





各 类 食品 由 于 遭 到 霉菌 和 酵母 
霉菌 代谢 产物 有 毒 ， 还 会 引起 各 种 急性 和 











菌 的 污染 ， 和 常常 会 发 生 霉 变 。 有 些 





昌 性 中 毒 ， 特 别 是 有 些 霉 著 




















毒素 具有 强烈 的 致癌 性 ， 一 次 大 量 食 入 或 长 期 少量 食 和 人 ， 丝 有 可 能 放 





























发 癌症 。 目 前 ， 已 知 的 产 毒 霉菌 如 青 霉 、 














由 每 和 灸 刀 菌 等 在 自然 界 中 





分 布 较 广 ， 对 食品 的 侵 染 机 会 也 多 。 因 此 ， 对 食品 加 强 霉 菌 的 检验 ， 
在 食品 卫生 学 上 具有 重要 的 意义 。 

















霉菌 和 酵母 菌 计数 主要 作为 判定 食品 被 霉菌 和 酵母 苗 污 染 程度 的 标 

















志 ， 以 便 对 被 检 样 品 进行 卫生 学 记 


EF 价 











1. 原理 











时 提供 依据 。 在 此 依据 《食品 安全 
国家 标准 ”食品 微生物 学 检验 ”霉菌 和 酵母 菌 计 数 》(GB 4789. 15 一 
2010) ， 介 绍 适用 于 各 类 食品 中 霉菌 和 酵母 

















菌 计数 的 方法 。 














霉菌 和 酵母 菌 的 计数 是 指 食品 检 样 经 过 处 理 ， 在 一 定 条 件 下 培养 
后 ， 所 得 lg 或 1mL 检 样 中 所 含 的 霉菌 和 酵母 菌 兰 落 数 。 

















2. 培养 基 和 试剂 














马铃薯- 葡萄 糖 -琼脂 培养 基 ， 重 加 拉 红 培养 基 。 


3. 设备 和 材料 





除 微生物 实验 室 常规 灭 菌 及 培养 设备 外 ， 其 他 设备 和 材料 如 下 : 
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1) 恒温 培养 箱 : 28Y +1°C 。 
2) 冰箱 : 2 ~5%C。 
3) 均 质 器 。 
4) 恒温 振荡 器 。 
5) 显微镜 : 10 ~ 100 倍 。 
6) 天 平 : 感 量 为 0. 1g。 
7) 无 菌 锥 形 瓶 : 容量 为 230mL、500mL。 
8) 无 菌 广 口 瓶 : 500mL。 
9) 无 菌 吸管 : 1mL ( 具 0.01mL 刻度 ) 、10mL ( 具 0. lmL 刻度 ) 
10) 无 菌 平 阵 : 直径 为 90mm。 
11) 无 菌 试 管 : 10mm x75mm。 
无 菌 牛皮 纸袋 、 塑 料 袋 
霉菌 和 酵母 菌 的 检验 程序 
2 7-8-4 所 示 。 


25g 或 23mL 样 品 +225mL 无 菌 蒸 馏 水 ， 均 质 


制备 10 倍 系列 稀释 液 


选择 2 个 或 3 个 适宜 稀释 度 的 样品 匀 液 ， 


Ca 






















































































各 取 lmL 加 入 无 菌 培养 上 L 内 


时 


每 中 中 加 入 15 ~ 20mL 培 养 基 


28CE1C 








图 7-8-4 霉菌 和 酵母 菌 的 检验 程序 
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5. 操作 步骤 

(1) 样品 的 稀释 

1) 国体 和 半 固 体 样 品 : 称 取 25g 样品 放 和 人 盛 有 225mL 无 菌 蒸馏 
水 的 锥 形 瓶 中 ， 充 分 振 摇 ， 即 得 1: 10 稀释 液 ; 或 放 入 成 有 225mL 无 
菌 蒸馏 水 的 均 质 袋 中 ， 用 拍 击 式 均 质 器 拍打 2min， 制 成 1: 10 的 样品 
匀 液 。 

2) 液体 样品 : 以 无 菌 吸管 吸取 25mL 样品 放 入 盛 有 225mL 无 菌 蒸 
馏 水 的 锥 形 瓶 〈 可 在 瓶 内 预 置 适当 数量 的 无 菌 玻璃 珠 ) 中 ， 充 分 混 
义 ， 制 成 1: 10 的 样品 匀 液 。 

3) 取 1lmL 1: 10 稀释 液 注入 含有 9mL 无 菌 水 的 试管 中 ， 另 换 一 支 
lmL 无 菌 吸管 反复 吹 吸 ， 即 得 1: 100 稀释 液 。 

4) 按 3) 操作 程序 ， 制 备 10 倍 系列 稀释 样品 匀 液 。 每 递增 稀释 
一 次 ， 换 用 1 次 lmL 无 菌 吸管 。 

5) 根据 对 样品 污染 状况 的 估计 ， 选 择 2 个 或 3 个 适宜 稀释 度 的 样 
品 匀 液 (液体 样品 可 包括 原液 )， 在 进行 10 倍 递增 稀释 的 同时 ， 每 个 
稀释 度 分 别 吸 取 1mL 样品 匀 液 置 于 2 个 无 菌 平 风 内， 同时 分 别 取 lmL 
样品 稀释 液 加 入 2 个 无 菌 平 严 作 空 白 对 照 。 

6) 及 时 将 15 ~20mL 冷却 至 46%C 的 马铃薯 - 葡萄 糖 - 琼脂 或 乔 加 
拉 红 培养 基 (可 放置 于 46% +1% 恒温 水 浴 箱 中 保温 ) 倾注 平 阵 ， 并 
转动 平 肯 使 其 混合 均匀 。 

(2) 培养 ” 待 琼脂 凝固 后 ， 将 平板 倒置 ， 于 28%C +1C 培 养 5 天 ， 
观察 并 记录 。 

(3) 菌落 计数 ”用 肉眼 观察 ， 必 要 时 可 用 放大 镜 ， 记 录 各 稀释 
数 和 相应 的 霉菌 和 酵母 数 ， 以 菌落 形成 单位 CFU 表示 。 

选取 菌落 数 在 10 ~ 150CFU 的 平板 ， 根 据 菌 落 形态 分 别 计 数 霉 
和 酵母 数 。 霉 菌 划 延生 长 覆盖 整个 平板 的 可 记录 为 “多 不 可 计 "”。 
落 数 应 采用 两 个 平板 的 平均 数 。 

6. 结果 与 报告 

(1) 结果 的 计算 

1) 计算 两 个 平板 菌落 数 的 平均 值 ， 再 将 平均 值 乘 以 相应 稀释 
倍数 。 
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2) 若 所 有 平板 上 菌落 数 均 大 于 150CFU， 则 对 稀释 度 最 高 的 平板 
进行 计数 ， 其 他 平板 可 记录 为 “多 不 可 计 ”， 结 果 按 平均 菌落 数 乘 以 
最 高 稀释 倍数 计算 。 

3) 车 所 有 平板 上 菌落 数 均 小 于 10CFU， 则 应 按 稀 释 度 最 低 的 平 
均 菌 落 数 乘 以 稀释 倍数 计算 。 

4) 若 所 有 平板 上 均 无 菌落 生长 ， 则 以 小 于 1 乘 以 最 低 稀释 倍数 
计算 ; 若 为 原液 ， 则 以 小 于 1 计数 。 

(2) 报告 

1) 当 菌 落 数 在 100CFU 以 内 时 ， 按 四 舍 五 入 原则 修 约 ， 采 用 两 位 
有 效 数字 报告 结果 。 

2) 当 菌 落 数 大 于 或 等 于 100CFU 时 ， 前 3 位 数字 采用 四 舍 五 入 原 
则 修 约 后 ， 取 前 两 位 数字 ,后面 用 0 代替 位 数 来 表示 结果 ; 也 可 用 10 
的 指数 形式 表示 ， 此 时 也 按 四 舍 五 人 原则 修 约 ， 采 用 两 位 有 效 数字 。 

3) 称 重 取样 以 CFU/g 为 单位 报告 ， 体 积 取样 以 CFU/mL 为 单位 
报告 ， 报 告 或 分 别 报告 霉菌 和 /或 酵母 数 。 

7. 注意 事项 

1) 由 于 霉菌 孢子 容易 飞散 而 造成 污染 ， 所 以 霉菌 和 酵母 菌 的 检 
验 应 在 单独 的 实验 室 中 进行 ， 并 应 尽量 保持 实验 室 安 静 ， 减 少 空气 
流动 。 

2) 由 于 霉菌 实验 室 不 能 使 用 布 或 类 似 的 纤维 材料 的 窗帘 ， 故 操 
作 人 员 不 能 在 阳光 直射 下 配制 、 分 装 稀释 液 ， 倾 注 平板 以 及 取样 ， 最 
能 安排 流水 作业 ， 以 使 从 稀释 第 一 份 样品 到 倾注 最 后 一 个 平 上 所 用 
十 间 不 超过 20min。 

3) 在 每 次 试验 前 ， 对 有 可 能 导致 霉菌 污染 的 材料 ， 应 认真 全 面 
消毒 。 

4) 做 完 试验 后 ， 尤 其 是 大 量 培养 后 ， 除 在 第 一 时 间 将 霉菌 培养 
物 灭 菌 外 ， 还 要 对 培养 箱 、 接 种 箱 、 实 验 室 进行 消毒 。 霉 菌 孢 子 对 紫 
外 线 抵抗 力 较 强 ， 所 以 通常 以 甲醛 更 蒸 ， 严 重 污 染 时 可 用 10% 甲醛 
喷雾 。 

五 、 乳 酸 菌 的 检验 

乳酸 菌 (Lactic Acid Bacteria) 是 一 类 可 发 酵 糖 ， 主 要 产生 大 量 乳 
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酸 的 细菌 的 通称 。 乳 酸 
阴性 ， 革 兰 氏 阳性 ， 无 芽 候 杆菌 或 球菌 。 








乳酸 戎 在 发 酵 食品 中 的 应 用 











菌 需 氧 或 兼 性 厌 氧 ， 多 数 无 动力 ， 过 氧化 氢 酶 




















E 常 广泛 。 它 对 人 体 健 康 有 益 ， 但 需 
要 达到 一 定 的 数量 ， 才 有 可 能 到 达 并 定植 在 人 体 肠 道内 ， 抑 制 有 害 菌 








的 增殖 和 活动 ， 维 持 肠 道 的 微 生 态 平衡 。 所 以 作为 含 活性 乳酸 菌 的 食 


品 
OD， 


应 突出 乳酸 菌 并 保持 一 定 的 活 菌 数 。 由 于 产品 中 活 乳 酸 菌 的 数量 












































验 》(GB 4789. 35 一 2010) ， 介 
的 检验 方法 。 其 中 所 指 乳 酸 菌 主要 为 乳 杆 菌 属 (Lactobacillus) 、 双 上 靶 





直接 影响 产品 质量 ， 因 此 乳酸 菌 计数 已 成 为 评价 该 类 产品 能 否 合格 的 








重要 指标 。 


在 此 依据 《食品 安全 国家 标准 ”食品 微生物 学 检验 ”乳酸 菌 检 








绍 适用 于 含 活性 乳酸 菌 的 食品 中 乳酸 苗 















































杆菌 属 〈 了 Bitidobacterium) 和 链球 菌 属 (Streptococcus ) 。 


改良 MRS 培养 基 、MC (Modified Chalmers) 培养 基 、0.5% 蔗糖 发 酵 
管 、0. 5% 纤维 二 糖 发 酵 管 、0. 5% 麦芽 糖 发 酵 管 、0.5% 甘露 醇 发 酵 
管 、0.5% 水 杨 苷 发酵 管 、0.5% 山梨 醇 发 酵 管 、0. 5% 乳糖 发 酵 管 、 七 











1. 原理 























2. 培养 基 


乳酸 菌 菌落 总 数 的 测定 主要 是 
(如 培养 基 、 培 养 温度 和 培养 时 间 等 


指 检 样 通过 处 理 ， 在 一 定 条 件 下 




















豆 








菌 菌 落 总 数 。 














) 进行 涂 布 、 培 养 后 ， 所 得 1g 或 











MRS (Man Rogosa Sharpe) 培养 基 及 莫 匹 罗 星 锂 盐 (Li-Mupirocin ) 


叶童 发 醇 管 、 革 兰 
纯 ) 。 





3. 设备 和 材料 





染 
































色 液 、 莫 匹 罗 星 锂 盐 (Li-Mupirocin) (化 学 





除 微生物 实验 室 常 规 灭 菌 及 培养 设备 外 ， 其 他 设备 和 材料 如 下 : 
1) 人 恒温 培养 箱 : 36%C +1%C。 
2) 冰箱 : 2~5%C 。 




















3) 均 质 絮 及 无 菌 均 质 伐 、 均 质 杯 或 灭 菌 乳 钵 。 











4) 天 平 : 感 量 为 0. 1g。 
5) 无 菌 试管 : 18mm x 180mm、15mm x 100mm 。 





























" S44 . 简明 食品 检验 工 手册 
6) 无 菌 吸 管 : 1mL (有 具 0.0lmL 刻度 ) 、10mL ( 具 0.1mL 刻度 ) 
或 微量 移 液 需 及 吸 头 。 
7) 无 菌 锥 形 瓶 : 容量 为 230mL、500mL。 


4. 检验 程序 
乳酸 菌 检验 程序 如 图 











7-8-5 所 示 。 





检 样 
( 25g 或 25mL 样 品 +225mL 生 理 盐水 ) 








制备 10 信 系列 稀释 液 





选择 2 个 或 3 个 适宜 
稀释 度 的 样品 匀 液 ， 
nL 加 入 到 MRS 








大 氧 





36°C+1°C 

















48h + 2h 


选择 2 个 或 3 个 适宜 稀 
释 度 的 样品 匀 液 ， 各 取 
0.1mL 加 入 到 英 匹 罗 星 
锂 盐 改良 MRS 平 板 进 行 
涂 布 

















大 氧 
48h+2h 3 
i 计数 


36°C+1°C 
双 歧 杆 医 














选择 2 个 或 3 个 适 
宜 稀释 度 的 样品 匀 
液 ， 各 取 0.1mL 加 入 
到 MC 平板 进行 涂 布 


而 委 \ 













6°C +1°C) 48h+2h 
嗜 热 链 球菌 计 妆 



























5. 操作 步骤 











歧 杆 著 或 乳 杆菌 
平板， 


挑 取 双 著 
菌落 接种 于 MRS 琼 脂 

嗜 热 链球 菌 接种 于 MC 琼脂 
平板 (可 选 做 ) 
































种 的 鉴定 





四 


函 





乳酸 


图 7-8-5 


















































检验 程序 





(1) 样品 的 制备 
可 先 使 其 在 2 ~5 人 条件 下 解冻 ， 时 间 不 超过 18h， 


器 


D2 





1) 冷冻 


Oo: 
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也 可 在 温度 不 超过 45% 的 条 件 下 解冻 ， 时 间 不 超过 15min。 








2) 


国体 和 半 固 














体 食 品 : 以 无 菌 操作 称 取 25g 样品 ， 置 于 装 有 


225mL 生理 盐水 的 无 菌 均 质 杯 内 ， 以 8000 ~ 10000r1/min 的 转速 均 质 


1 ~2min 








中 ,用 拍 击 式 均 质 
3) 液体 样品 : 先 将 其 充分 播 义 ， 再 以 无 
放 入 装 有 225mL 生理 盐水 的 无 菌 锥 形 瓶 〈 瓶 内 预 署 适 当 数量 的 无 菌 











， 制 成 1: 10 样品 匀 液 ; 或 置 于 225mL 生理 
器 拍打 1~2min， 制 成 1: 10 的 样品 
吸管 吸取 样品 25mL， 








本 2 


不 











璃 珠 ) 中 ， 充 分 振 摇 ， 制 成 1: 10 的 样品 匀 液 。 


(2) 制备 10 


1) 用 ln 无 菌 





音 系列 稀释 液 

















E 盐 水 的 无 菌 均 质 袋 











吸管 或 微量 移 液 需 吸取 1: 10 样 








玻 














Le 


品 匀 液 lmL， 沿 管 


壁 缓慢 注 于 装 有 9mL 生理 盐水 的 无 菌 试管 中 (吸管 尖端 不 要 触及 稀释 


液 ) ， 振 播 试 管 或 换 用 1 支 无 菌 吸 





1: 100 的 样品 匀 液 



































O 





管 ， 反 复 吹 打 使 其 混 





人 
车 





均匀 ， 制 成 


2) 男 取 lmL 无 菌 吸管 或 微量 移 液 器 吸 头 ， 按 上 述 操作 顺序 ， 制 
作 10 倍 递增 样品 匀 液 。 每 递增 稀释 一 次 ， 即 换 用 1 次 lmL 灭 菌 吸管 


或 吸 头 。 
(3) 乳酸 菌 ， 




















陋 














总 数 ”根据 待 检 样 品 活 

















总 数 的 估计 ， 选 择 2 个 或 3 


个 连续 的 适宜 稀释 度 ， 每 个 稀释 度 吸取 0. lmL 样品 匀 液 分 别 置 于 2 个 














MRS 琼脂 平板 上 


48h +2h 后 计数 平板 上 的 所 


15min 内 完成 。 





， 使 用 工 形 棒 进 行 表面 涂 布 ，] 
有 


下 


陋 




















F 36%C + 1%C 厌 氧 培养 
落 数 。 从 样品 稀释 到 平板 涂 布 要 求 在 





(4) 双 歧 杆菌 计数 根据 对 待 检 样品 双 歧 杆菌 活 菌 总 数 的 估计 ， 选 














择 2 个 或 3 个 连续 的 适宜 稀释 度 ， 
于 莫 匹 罗 星 锂 盐 改良 MRS 琼脂 平板 上 ,使 
布 ， 每 个 稀释 度 做 两 个 平板 ， 于 36% +1C 厌 氧 培养 48h +2h 后 计数 
平板 上 的 所 有 菌落 数 。 从 样品 稀释 到 

















(5) 嗜 热 链 ] 


择 2 个 或 3 个 连续 的 适宜 稀释 度 ， 





[三 
之 





每 个 稀释 



































球菌 计数 根据 待 检 样 品 嗜 热 链球 














吸取 0. 1mL 样品 匀 液 置 
] 炎 菌 工 形 棒 进 行 表面 涂 























EF 板 涂 布 要 求 在 15min 内 完成 。 


i 





函 





活 菌 数 的 佑 计 ， 选 








每 个 稀释 度 吸取 0. 1mL 样品 匀 液 分 








别 置 于 2 个 MC 琼脂 平板 上 , 使 用 工 形 棒 进 行 表 面 涂 布 ， 于 36%C + 























1%C 需 氧 培 养 48h 
征 为 : 菌落 中 等 








+2h 后 计数 。 
扁 小 ， 边 缘 整 齐 光 滑 的 红色 菌落 ， 














济 热 链球 菌 在 MC 琼 


虽 平板 上 的 菌落 特 


二 个 
径 为 2mm + lmm, 
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菌落 背面 为 粉红 色 。 从 样品 稀释 到 平板 涂 布 要 求 在 15min 内 完成 。 





(6) 乳 杆菌 计数 


























用 乳酸 菌 总 数 减 去 双 歧 杆菌 与 嗜 热 链 球菌 计数 之 和 即 得 乳 杆 菌 
计数 。 

(7) 菌落 计数 

1) 可 用 肉眼 观察 ,必要 时 用 放大 镜 或 菌落 计数 器 ， 记 录 稀释 倍 





数 和 相应 的 菌落 数量 。 菌 落 计 数 以 菌落 形成 单位 CFU 
2) 选取 菌落 数 在 30 ~300CFU 之 间 











表 不 。 
， 无 草 延 菌落 生长 的 平板 计数 
































菌落 总 数 。 低 于 30CFU 的 平板 记录 具体 菌落 数 ， 大 于 300CFU 的 可 记 


录 为 “多 不 可 计 ”。 每 个 稀释 度 的 








片 状 东 


落 生长 的 平板 




















菌 
3) 其 中 一 个 平板 有 较 大 片 状 菌落 生长 时 ,不 宜 采 
作为 该 稀释 度 的 























j 两 个 平板 的 平均 数 。 
用 ， 而 应 以 无 
落 数 ; 若 片 状 画 落 不 到 平板 的 


落 数 应 采 




















i 


和 














1/2， 而 其 余 1/2 中 菌落 分 布 又 很 均匀 ， 则 可 计算 半 个 平板 的 菌落 数 后 








乘 以 2， 代表 一 个 平板 菌落 数 。 








4) 当 平 板 上 出 现 菌 落 间 无 明显 界线 的 链 状 生长 时 ,将 每 条 单 链 























作为 一 个 菌落 计数 。 
6. 结果 的 表述 
1) 若 只 有 一 个 稀释 度 平 板 上 的 苗 落 数 在 适宜 计数 范围 内 ， 则 计 








在 



































= 





两 个 平板 菌落 数 的 平均 值 ， 再 将 平均 值 乘 以 相应 的 稀释 信 数 ， 作 为 

















每 克 或 每 毫升 检 样 中 的 菌落 总 数 结果 。 
2) 若 有 两 个 连续 稀释 度 的 平板 菌落 数 在 适宜 计数 范围 内 ， 则 按 
式 (7-8-2) 计算 。 
N= EC/(n, +0.1m)d (7-8-2) 











式 中 AN 一 一 样品 中 菌落 数 ，; 
C 一 一 平板 (合适 宜 范 围 万 





























落 数 的 平板 ) 菌落 数 之 和 ; 








第 一 稀释 度 ( 低 稀 释 倍 数 ) 平板 个 数 ; 


已 一 第 二 稀释 度 (高 稀释 倍数 ) 平板 个 数 ; 
d 一 稀释 因子 (第 一 稀释 度 ) 。 








3) 若 所 有 稀释 度 的 平板 上 菌落 数 均 大 于 300CFU， 则 对 稀释 度 最 








高 的 平板 进行 计数 ， 其 他 平板 可 记录 为 “多 不 可 计 ”， 结 果 按 平均 


落 数 乘 以 最 高 稀释 倍数 计算 。 


和 


困 
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4) 奉 所 有 稀释 度 的 平板 菌落 数 均 小 于 30CFU， 

















低 的 平均 菌落 数 乘 以 稀释 倍数 计算 。 





5) 若 所 有 稀释 度 〈 包 括 液体 相 





以 小 于 1 乘 以 最 低 稀释 倍数 计算 。 


6) 若 所 有 稀释 度 的 平板 菌落 数 均 不 在 30 








部 分 小 于 30CFU 或 大 于 300CFU， 则 以 最 接近 





均 菌 落 数 乘 以 稀释 





1) 

















音 数 计算 。 

7. 菌落 数 的 报告 

当 菌 落 数 小 于 100CFU 时 ， 按 四 侈 五 人 原则 修 约 ， 以 整数 报告 。 
2) 当 菌 落 数 大 于 或 等 于 100CFU 时 ， 

则 修 约 后 ， 取 前 两 位 数字 ， 后 面 








i 用 0 代替 位 数 ; 











fF 品 原液 ) 平板 均 无 菌 


则 应 按 稀 释 度 最 





落 生 长 ， 则 














~300CFU 之 间 ， 其 中 一 
30CFU 或 300CFU 的 平 


第 3 位 数字 采用 四 舍 五 入 原 








也 可 用 








10 的 指数 形式 


来 表示 ， 按 四 舍 五 和 人 原则 修 约 后 ， 采 用 两 位 有 效 数字 。 


3) 称 
报告 。 





重 取 样 以 CFU/g 为 单位 报告 


8. 乳酸 菌 的 鉴定 (可 选 做 ) 


(1) 纯 培养 挑 取 3 个 或 以 上 单个 菌落 ， 嗜 热 链球 菌 
昌平 板 ， 乳 杆菌 属 接种 于 MRS 琼脂 平板 ， 于 36%C +1C 厌 














(2) 鉴定 








1) 双 歧 杆菌 的 鉴定 按 GB 4789. 34 一 2012 的 规定 
2) 涂 片 镜 检 : 乳 杆 菌 属 的 菌 体 形态 
状 ， 无 芽 伯 ， 革 兰 
状 ， 直 径 为 0.5 ~2.0um， 





或 短 杆 
































多 样 ， 
染色 阳性 ;， 嗜 热 链球 菌 菌 体 呈 球形 或 球 杆 
成 对 或 成 链 排 列 ， 无 芽 驳 ， 


， 体 积 取样 以 CFU/mL 为 单位 








接种 于 MC 琼 
氧 培 养 48h。 

















操作 。 
呈 长 杆 状 、 弯 曲 杆 状 

















革 兰 氏 染 色 阳 性 。 











3) 乳酸 菌 菌 种 主要 生化 反应 见 表 7-8-1 和 表 7-8-2。 











表 7-8-1 常见 乳 杆 菌 属 的 碳水 化 合 物 反 应 




















七 叶 | 纤维 | 麦芽 | 甘露 | 水 杨 | 山梨 | ss | 棉 子 
EU 背 | = 糖 | 糖 | 醇 | 萌 | 醇 | 在 和 | 糖 
干酪 乳 杆 菌 干 酷 亚 种 +. + 下 至 十 加 
(L casei subsp. casei) 
德 氏 乳 杆菌 保加利亚 





种 〈L. delbrueckii sub- 
sp. bulgaricus) 






































































































































. 548 . 简明 食品 检验 工 手册 
( 续 ) 
七 叶 | 纤维 | 麦芽 | 甘露 水 杨 | 山梨 | .，， | 棉 子 
人 背 |= 糖 | 糖 | 醇 | 彰 | 醇 | 各 秆 | 粮 
嗜 酸 乳 杆菌 (LL acidophilus) 十 十 十 十 < + d 
罗 伊 氏 乳 杆菌 (L reuteri) ND | - + = 让 
鼠 李 糖 乳 杆菌 〈L thanmosus) 十 十 十 十 十 计 十 
植物 弛 杆菌 〈(L plantarum) 十 十 十 十 十 十 囊 
注 : + 表示 90% 以 上 的 菌株 阳性 ; -表示 90% 以 上 的 菌株 阴性 ; d 表示 
11% ~89% 的 菌株 阳性 ; ND 表示 未 测定 。 
表 7-8-2 嗜 热 链球 菌 的 主要 生化 反应 
菌 种 菊 糖 | 乳糖 | 甘露 醇 | 水 杨 昔 | 山梨 醇 | 马 尿酸 | 七 叶童 
(S. 由 ermophilus ) + 站 和 时 

















注 ; 
9. 注意 事项 
1) 倾倒 培养 基 时 要 适量 
板 的 培养 基 不 够 而 影响 乳酸 
2) 制备 10 系列 稀释 液 
免 影响 测定 结果 。 
3) 每 递增 稀释 一 次 ， 必 须 另 
样 的 稀释 倍数 才 准 确 。 
门 氏 菌 的 检验 











四 | 
下 。 








而 
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沙门 开奖 


a 
ZN、 





+ 表示 90% 以 上 的 菌株 阳性 ; -表示 90% 以 上 的 


属 (Salmonella) 是 一 群 寄生 于 人 类 和 动物 肠 道 
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陋 





反应 和 抗原 构造 相似 的 革 兰 氏 阴 性 杆菌 











对 动物 致 病 ， 也 有 的 对 人 和 动物 都 至 








内 ， 








般 在 15 ~20mL 之 间 ， 避 免 因 涂 布 平 
的 培养 。 
十 ， 要 将 不 同 倍数 的 稀释 液 振 荡 均 匀 ， 以 





换 1 支 1mL 灭 菌 吸管 ， 这 样 所 得 检 





化 


口 


A™ 


内 ， 生 
。 有 的 专 对 人 类 致 病 ， 有 的 
这 些 统称 为 沙门 氏 菌 。 沙 门 








氏 盏 污染 食品 主要 有 两 种 途径 : 一 为 内 源 性 污染 ; 二 为 外 源 性 污染 。 








1 售 


品 在 加 工 、 运 输 、! 
食用 被 带 


航 


EE 











叶 洁 允 








过 程 中 往往 被 沙门 开 菌 污染 。 感 染 沙 
菌 者 姜 便 污染 的 食品 ， 可 使 人 食物 中 毒 。 引 起 食物 中 毒 最 
的 沙门 氏 菌 有 : 鼠 伤 寒 沙门 氏 菌 、 猪 霍乱 沙门 氏 菌 、 肠 炎 沙 门 氏 
门 主要 污染 鱼肉 、 禽 蛋 和 乳品 等 食物 ， 在 食品 中 繁殖 并 释放 毒素 。 
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困 








门 氏 
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因此 ， 





对 食品 加 强 沙门 氏 菌 的 检验 ， 在 食品 卫生 学 上 具有 重要 的 意义 。 

















在 此 依据 《食品 安全 国家 标准 ”食品 微生物 学 检验 ”沙门氏菌 检 


验 》(GB 4789.4 一 2010)， 介绍 适 用 于 食品 中 沙门 氏 菌 检验 的 方法 。 





























1. 原理 
食品 中 沙门 氏 菌 的 检验 主要 包括 5 个 基本 步 又: 
1) 前 增 菌 ， 用 无 选择 性 培养 基 使 处 于 濒 死 状 态 的 沙门 氏 菌 恢复 


活力 。 
2) 选择 性 增 菌 ,使 沙门 氏 菌 得 以 增殖 ， 而 使 大 多 数 的 其 他 细菌 
受到 抑制 。 
3) 选择 性 平板 分 离 沙 门 氏 菌 。 
































4) 生化 试验 ， 鉴 定 到 亚 属 。 
5) 血清 学 分 型 鉴定 。 
2. 培养 基 和 试剂 


缓 促 蛋白 腺 水 ( BPW) 、 四 硫 矿 酸 钠 煌 绿 (TTB) 增 菌 液 、 亚 硒 























酸 盐 胱 氨 酸 (SC) 增 菌 液 、 亚 硫酸 饼 (BS) 琼脂 、HE 琼脂 、 木 糖 赖 
氮 酸 脱氧 胆 盐 (XLD) 琼脂 、 沙 门 氏 菌 属 显 色 培 养 基 、 三 糖 铁 (TSI) 


琼脂 、 


























蛋白 腑 水 和 芍 基 质 试剂 、 尿 素 琼 脂 (pH = 7.2)、 氰 化 钾 











(KCN) 培养 基 、 赖 氨 酸 脱羧 酶 试验 培养 基 、 糖 发 酵 管 、 邻 硝 基 酚 B-D 


半 乳 ; 




















朝 背 〈ONPC) 培养 基 、 半 固体 琼脂 、 丙 二 酸 钠 培养 基 、 沙 门 氏 





菌 0 和博 诊 断 血清 、 生 化 鉴定 试剂 盒 。 
3. 设备 和 材料 
除 微生物 实验 室 常规 灭 菌 及 培养 设备 外 ， 其 他 设备 和 材料 如 下 : 
1) 恒温 培养 箱 : 36% +1%C ，42%C +1%C。 
2) 冰箱 : 2 ~5%C。 




















3) 均 质 器 。 
4) 电子 天 平 : 感 量 为 0. ls。 
5) 振荡 器 。 


6) 无 菌 锥 形 瓶 : 容量 为 230mL、500mL。 
7) 无 菌 吸管 : lmL ( 具 0.01mL 刻度 )、10mL ( 具 0. lmL 刻度 ) 
或 微量 移 液 器 及 吸 头 。 





























“SS0 . 简明 食品 检验 工 手 册 














8) 无 菌 培养 生 ， 直径 为 90mm。 

9) 无 菌 试管 : 3mm x50mm、10mm x75mm。 
10) 无 菌 毛细 管 。 

11) pH 计 或 pH 比 色 管 或 精密 pH 试纸 。 

12) 全 自动 微生物 生化 鉴定 系统 。 

4. 检验 程序 

沙门 氏 苦 检验 程序 如 图 7-8-6 所 示 。 
































前 增 菌 
( 25g 或 25mL 样 品 +225mL BPW ) 


36°C+1°C |8~18h 


增 菌 ( 1mL 样 品 +10mL TTB )| | 增 菌 (1mL 样 品 +10mL SC ) 


42°C +1°C,18~24h 36°C +1°C,18 ~ 24h 

















于 XLD 琼 脂 平板 ) 


















































E 化 鉴定 试剂 盒 | | HS+, 靛 基质 --， 
全 自动 微生物 | | 尿素 -,KCN-， 
E 化 鉴定 系统 + 赖 氨 酸 + 

















反应 结果 
与 左 侧 描 


























尿素 -,KCN-， 











二 器 醇 +， 山 梨 醇 +| [_ONPC- 


沙门 氏 菌 ， 
































图 7-8-6 沙门 氏 菌 检验 程序 
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5. 操作 步骤 





(1) 前 增 菌 ” 称 取 25g(mL) 样品 放 入 盛 有 225mL BPW 的 无 菌 均 
质 杯 中 ， 以 8000 ~ 100001/min 的 转速 均 质 1 ~ 2min; 或 置 于 盛 有 
225mL BPW 的 无 菌 均 质 袋 中 ， 用 拍 击 式 均 质 器 拍 1 ~ 2min。 若 样品 为 
液态 ， 则 不 需要 均 质 ， 振 荡 混 匀 。 若 需 测 定 pH 值 ， 则 用 lmol/mL 无 
菌 NaOH 或 HCl 调 pH 值 至 6.8+0.2。 无 菌 操作 将 样品 转 至 500mL 锥 

















形 瓶 中 ， 若 使 用 均 质 袋 ， 
(2) 增 菌 和 分 离 培养 


























则 可 直接 于 36% + 上 1% 培养 8 ~18h。 














1) 轻 轻 反动 培养 过 的 样品 混合 物 ， 移 取 lmL， 转 种 于 10mL TTB 
内 , 于 42%C +1%C 培养 18 ~24h; 男 取 lmL， 转 种 于 10mL SC 内 ， 于 
36% +1% 培 养 18 ~24h。 

2) 分 别 用 接种 环 取 增 菌 液 1 环 ， 划 线 接种 于 一 个 BS 琼脂 平板 和 一 
个 XLD 琼脂 平板 (或 HE 琼脂 平板 或 沙门 氏 菌 属 显 色 培 养 基 平板 ) 上 ， 
于 36%C +1%C 分 别 培养 18 ~24h (XLD 琼脂 平板 、HE 琼脂 平板 、 沙 门 氏 
菌 属 显 色 培养 基 平 板 ) 或 40 ~48h (BS 琼脂 平板 ) ， 观 察 各 个 平板 上 生 















































长 的 菌落 。 沙 门 开 落 属 在 不 同 选 择 性 琼脂 平板 上 的 菌落 特征 见 表 7-8-3。 











表 7-83 沙门 氏 菌 属 在 不 同 选择 性 琼脂 平板 上 的 菌落 特征 


沙门 氏 菌 









































苗 落 为 黑色 有 人 金属 光泽 、 棕 褐色 或 灰色 ， 菌 落 周围 的 培养 
:可 时 黑色 或 棕色 ; 有 些 菌株 形成 灰 绿色 的 菌落 ， 周 围 培养 























选择 性 
琼脂 平板 
BS 琼脂 基 
基 不 变 





HE 琼脂 











蓝 绿色 或 蓝 色 ， 多 数 菌落 中 心 为 黑色 或 几乎 全 黑色 : 有 些 
菌株 为 黄色 ， 中 心 为 黑色 或 几乎 全 黑 





























匡 落 呈 粉 红色 ， 带 或 不 带 黑 色 中 心 ， 有 些 菌 株 可 呈现 大 的 
































光泽 的 黑色 中 心 ， 或 呈现 全 部 黑色 的 菌落 ; 有 些 菌株 为 黄 





























菌落 ， 带 或 不 带 黑色 中 心 

















XLD 琼脂 带 
色 1 
沙门 氏 菌 属 
显 色 培 养 基 





(3) 生化 试验 











按照 显 色 培养 基 的 说 明 进 行 判 定 


1) 自选 择 性 琼脂 平板 上 分 别 挑 取 2 个 以 上 的 典型 或 可 疑 菌落 ， 














.5S5S2 简明 食品 检验 工 手 册 











接种 三 糖 铁 琼 脂 ， 先 在 斜面 划 线 ， 再 于 底层 穿刺 。 接 种 针 不 要 灭 菌 
直接 接种 赖 氨 酸 脱羧 酶 试验 培养 基 和 和 营养 琼脂 平板 ， 于 36%C + 1%C1 
养 18 ~24h， 必 要 时 可 延长 至 48h。 沙 门 氏 菌 属 在 三 糖 铁 琼 脂 和 赖 氨 闻 
脱 羚 酶 试验 培养 基 内 的 反应 结果 见 表 7-8-4。 


表 7-8-4 沙门 氏 菌 属 在 三 糖 铁 琼脂 和 赖 氨 酸 脱羧 酶 






































RX ak ~ 


















































试验 培养 基 内 的 反应 结果 
三 糖 铁 琼脂 赖 氨 酸 脱羧 酶 | ， y 

斜面 | 底层 | 产 气 | 硫化 氢 | 。 试验 培养 基 网 
K A +(-)|+(=-) + 可 疑 沙 门 民 菌 属 
K A v=» | Cs) 之 可 疑 沙 门 氏 菌 属 
A A +(-)|+(-) + 可 疑 沙 门 氏 菌 属 
A 1 - 非 沙门 氏 菌 
K K 平 六 一 +/- 革 六 = 非 沙 门 氏 菌 









































注 : K 表 示 产 碱 ;A 表示 产 酸 ; + 表示 阳性 ; - 表示 阴性 ;+ ( - ) 表示 
多 数 阳性 ， 少 数 阴性 ;+/ -表示 阳性 或 阴性 。 

2) 在 接种 三 糖 铁 琼 脂 和 赖 氮 酸 脱羧 酶 试验 培养 基 的 同时 ， 可 直 
接 接种 蛋白 腑 水 (用 于 靛 基质 试验 )、 尿 素 琼 脂 (pH =7.2) 、 氰 化 钾 
(KCN) 培养 基 ， 也 可 在 初步 判断 结果 后 从 营养 琼脂 平板 上 挑 取 可 疑 
菌落 接种 ， 于 36% + 1C 培养 18 ~ 24h， 必 要 时 可 延长 至 48h， 按 
表 7-8-5 判 定 结果 。 将 已 挑 菌落 的 平板 储存 于 2 ~5C 或 室温 ， 至 少 保 
留 24h， 以 备 必 要 时 复查 。 


表 7-8-5 ”沙门氏菌 属 生化 反应 初步 鉴别 












































反应 序号 | 硫化 氨 | 远 基 质 | 尿素 (pH =7.2) | 氰 化 钾 ( KCN) | 赖 氨 酸 脱羧 酶 
Al 十 一 一 一 十 
A2 十 十 一 一 十 
A3 一 一 一 一 +/ 一 














注 : + 表示 阳性 ;， -表示 阴性 ;，+7 =- 表示 阳性 或 阴性 


QD 反应 序号 AL1: 典型 反应 判定 为 沙门 氏 菌 属 。 若 尿素 、KCN 和 
赖 气 酸 脱羧 酶 3 项 中 有 1 项 异常 ， 则 按 表 7-8-6 可 判定 为 沙门 氏 菌 ; 
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若 有 2 项 异常 ， 则 判定 为 非 沙 门 氏 菌 。 





























表 7:8:6 ”沙门氏菌 属 生化 反应 初步 鉴别 表 
尿素 ”| 氰 化 钾 | 赖 氨 酸 a 
(pH =7.2) | (KCN) | 脱羧 本 判定 结果 
名 = 四 甲 型 副 伤寒 沙门 氏 菌 (要求 血清 学 鉴定 结果 ) 
加 二 二 沙门 氏 菌 W 或 V (要 求 符合 本 群生 化 特性 ) 
+ + 沙门 氏 菌 个 别 变 体 (要 求 血清 学 鉴定 结果 ) 











注 : + 表示 阳性 ;，- 表示 阴 性 。 


@ 反应 序号 A2: 补 做 甘露 醇和 
性 变 体 两 项 试验 结果 均 为 阳性 ， 但 需要 




















山梨 醇 试 验 ， 沙门氏菌 靛 基质 阳 
结合 血清 学 鉴定 结果 进行 判定 。 





@ 反应 序号 A3: 补 做 ONPG。ONPG 阴性 为 沙门 氏 菌 ， 同 时 赖 氨 


酸 脱羧 酶 阳 公 











E ， 甲 型 副 伤寒 沙门 氏 戎 为 赖 氨 酸 脱羧 酶 阴性 。 
@ 必要 时 按 表 7-8-7 进行 沙门 氏 菌 生化 条 


























的 鉴别 。 


























表 7-8-7 沙门 氏 菌 属 各 生化 群 的 鉴别 
项 目 I 亚 V V 区 
卫 予 醇 + 丰 = 
山梨 醇 + + + + 一 
水 杨 昔 一 一 十 到 = 
ONPG - + - 让 = 
丙 二 酸 盐 一 十 EE 二 
KCN - 让 = 





注 : 











+ 表示 阳性 ; -表示 阴性 。 

3) 若 选择 生化 鉴定 试剂 盒 或 全 自 
根据 “1)” 初 步 判 断 结果 ， 从 和 营养 琼 
盐水 制备 成 浊 度 适当 的 菌 悬 液 ， 使 


生化 鉴定 系统 进行 鉴定 。 
(4) 血清 学 鉴定 
1) 抗原 的 准备 : 一般 采用 1.2% ~1.5% 琼脂 培养 物 作 为 玻 片 凝 









































动 微生物 生化 鉴定 系统 ， 则 可 
平板 上 挑 取 可 疑 菌 落 ， 用 生理 
书生 化 鉴定 试剂 盒 或 全 自 








动 微生物 








集 试验 用 的 抗原 。 当 0 血清 不 凝集 时 ， 将 菌株 接种 在 琼脂 量 较 高 


. SS4 . 


简明 食品 检验 工 手 册 








(2% ~3% ) 的 培养 基 上 再 检查 ; 如 果 由 于 Vi 抗原 的 存在 而 阻止 了 0 





凝集 反应 ， 则 可 挑 取 菌 营 于 lmL 村 
焰 上 者 沸 后 再 检查 。 当 H 抗原 发 



































0.65% 半 固体 琼脂 平板 的 


























E 理 盐水 中 做 成 浓 菌 液 ， 于 酒精 灯火 
育 不 良 时 ,将 菌株 接种 在 0.55% ~ 
P 央 ， 待 菌落 蔓延 生长 时 ， 在 其 边缘 部 分 取 























菌 检查 ; 或 将 菌株 通过 装 有 0.3% ~0.4% 半 固体 琼脂 的 小 玻璃 管 1 次 
或 2 次 ， 自 远 端 取 菌 培养 后 再 检查 。 























2) 多 价 菌 体 抗原 








2cm 的 区 域 ， 挑 取 1 环 待 测 菌 ， 各 放 1/2 环 于 玻璃 片上 每 一 个 区 域 的 
上 部 ， 在 其 中 一 个 区 域 下 部 加 1 滴 多 价 菌 体 (0) 抗 血清 ， 在 另 一 区 























在 玻璃 片上 划 出 2 个 约 lcm x 





域 下 部 加 入 1 滴 生 理 盐水 ， 作 为 对 照 ， 再 用 无 菌 的 接种 环 或 接种 针 分 
别 将 两 个 区 域内 的 菌落 研 成 乳 状 液 。 将 玻璃 片 倾 斜 摇动 混合 lmin， 并 
对 着 黑 背 景 进行 观察 任何 程度 的 凝集 现象 丝 为 阳性 反应 。 

3) 多 价 若 毛 抗 原 ( 理 ) 的 鉴定 同 多 价 菌 体 抗原 (0) 的 鉴定 。 














4) 血清 学 分 型 ( 














选 做 项 目 ) 














Q9 0 抗原 的 鉴定 : 用 A ~ 下 多 价 0 血清 做 玻璃 片 凝集 试验 ， 同 时 


用 生理 盐水 作对 照 。 在 生理 盐水 





P 自 凝 者 为 粗 燃 形 菌株 ， 不 能 分 型 。 





对 于 被 A ~ 了 上 多 价 0 血清 凝集 者 ， 依 次 用 04、03、010、07、 


08、09、02 和 011 因子 血清 











对 于 被 03 、010 血清 凝集 的 菌株 ， 朋 


























履 凝 集 试验 ， 根 据 试 验 结果 ， 判 定 0 群 。 


用 010、015 、034 、019 单 因子 





血清 做 凝集 试验 ， 判 定 EL 、E2 、E3 、B4 各 亚 群 ， 每 一 个 0 抗原 成 分 
的 最 后 确定 均 应 根据 0 单 因子 血清 的 检查 结果 ， 没 有 0 单 因 子 血清 的 





要 用 两 个 0 复合 因子 1 


对 于 不 被 A ~F 多 价 0 血清 凝集 





血清 进行 核对 。 





若 有 其 中 一 种 血清 凝集 ， 则 用 这 种 血 
以 确定 0 群 。 每 种 多 价 0 血清 所 包括 的 0 因子 如 下 : 
0 多 价 1 A、B、C、D、E、F 群 (并 包括 6，14 群 ) 





0 多 价 
0 多 价 


0 多 ft 
0 多 价 





2 13、 16、 
3 28、30、 
0 多 价 4 40、41、 
5 44、45、 
6 50、51、 


42 、43 和 群 
47 、48 和 群 
52、53 群 














者 ， 先 用 9 种 多 价 0 血清 检查 ， 
清 所 包括 的 0 群 血清 逐一 检查 ， 


17、18、21 群 
35、38、39 群 
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0 多 价 7 55、56、57、58 群 

0 多 价 8 59、60、61、62 群 

0 多 价 9 63、65、66、67 群 

Q@H 抗原 的 鉴定 : 属于 A ~F 各 0 群 的 常见 菌 型 ， 依 次 用 表 7-8-8 
中 的 HH 因子 血清 检查 第 1 相 和 第 2 相 的 瓦 抗原 。 


表 7-8-8 A ~EF 和 群 常见 菌 型 H 抗原 表 





















































O 群 第 1 相 第 2 相 
a 无 
BE 无 
i, b, d 2 
Cl Eo vr $5, Ds 
C2 b, d,r 2,5 
D (不 产 气 的 ) d 无 
D ( 产 气 的 ) g, m, p, qd 移 
El h, v 6, WwW, X 
E4 g, s, t 无 
E4 i = 








对 于 不 常见 的 菌 型 ， 先 用 8 种 多 价 HH 血清 检查 ， 千 其 中 有 一 种 或 
种 或 两 种 血清 所 包括 的 各 种 H 因子 血清 逐 









































两 种 血清 凝集 ， 则 再 用 这 
一 检查 第 1 项 和 第 2 项 的 H 抗 原 。8 种 多 价 H 血清 所 包括 的 因子 如 下 : 
H 多 价 1 a, b,c,d,i 
HH 多 价 2 eh, enx, enzis, fg, gms, gpu, gp, gq, mt, gza 
H 多 价 3 ,yy, z, Zi0, lv, lw, lz13, lzys , lzao 
H 多 价 4 1, 2; 1, 5; 1, 6; 1, 7; zz 
H 多 价 5 zz 24224 24232 229 235, 236» Za8 
H 多 价 6 z30， 24 ,24 ， Za 
H 多 价 7 zy ,263, 2Z54 ，2Z55 
H 多 价 8 zo, zy Zo0， Zo , Ze 








每 一 个 瑟 抗 原 成 分 的 最 后 确定 均 应 根据 瑟 单 因子 血清 的 检查 结 


.SS6 . 简明 食 


品 检 验 工 手册 

















检 出 第 1 相 HH 抗原 而 未 检 : 





果 , 没有 昌 单 因子 血清 的 要 用 两 个 请 复合 因子 血清 进行 核对 。 


1 第 2 相 H 抗原 的 或 检 出 第 2 相 H 抗原 





而 未 检 出 第 1 相互 抗原 的 ， 可 在 琼脂 斜面 上 移 种 1 代 或 2 代 后 再 检查 。 
若 仍 只 检 出 一 个 相 的 瑟 抗 原 ， 则 要 用 位 相 变异 的 方法 检查 其 另 一 个 








相 。 单 相 菌 不 必 做 位 相 变 异 检查 。 位 相 变异 试验 方法 如 下 : 
a. 小 玻璃 管 法 : 将 半 固 体 管 (每 管 1 ~2mL) 在 酒精 灯 上 熔化 并 
冷 至 50% ， 取 已 知 相 的 H 因子 血清 0.05 ~0. 1mL， 加 入 已 熔化 的 半 



































管内 ， 待 凝固 后 ， 用 接种 针 挑 
平 放 在 平 严 内 ， 并 在 其 旁 放 一 



























































固体 内 ， 混 匀 后 ， 用 毛细 吸管 吸取 分 装 于 供 位 相 变异 试验 的 小 玻璃 











取 待 检 菌 ， 接 种 于 一 端 。 将 小 玻璃 管 
团 湿 棉 花 ， 以 防 琼脂 中 水 分 六 发 而 二 




















缩 。 每 天 检查 结果 ， 待 男 一 相 细 菌 解 离 后 ， 可 以 从 男 一 端 挑 取 细菌 


进行 检查 。 培 养 基 内 血清 应 有 


适当 的 比例 ， 过 高 时 细菌 不 能 生长 ， 








过 低 时 同一 相 细 菌 的 动力 不 能 抑制 ， 一 般 按 原 血 清 1 : 200 ~1 : 800 


的 量 加 入 。 





pb. 小 倒 管 法 : 将 两 端 开口 的 小 玻璃 管 (下 端 开口 要 留 一 个 缺口 ， 























不 要 平 齐 ) 放 在 半 固 体 管内 ， 小 玻璃 管 的 上 端 应 高 出 培养 基 的 表面 ， 


灭 菌 后 备用 。 临 用 时 在 酒精 灯 上 加 热 熔化 ， 冷 至 50%C ， 挑 取 因 子 血清 
1 环 ， 加 入 小 套 管 中 的 半 固 体内 ,上 略 加 搅动 ， 使 其 混 匀 ， 待 凝固 后 ， 
将 待 检 菌 株 接种 于 小 套 管 中 的 半 固 体 表层 内 ， 每 天 检查 结果 ， 待 男 一 
相 细 菌 解 离 后 ， 可 从 套 管 外 的 半 固 体 表 面 取 菌 检查 ， 或 转 种 1% 软 琼 



















































































脂 斜 面 ， 于 37 培养 后 再 做 凝集 试验 。 








c. 简易 平板 法 : 将 0.35% 








干 ， 挑 取 因 子 血 清 1 环 ， 滴 在 半 固 体 平板 表 玫 





~0.4% 半 固 体 琼 脂 平板 表面 的 水 分 烘 
， 放 置 片 刻 ， 在 血清 吸 









































收 到 琼脂 内 后 ， 在 血清 部 位 的 中 央 点 种 待 检 菌株 ， 培 养 后 ， 在 形成 营 











延生 长 的 菌 蔡 边缘 取 菌 检查 。 





























@) Vi 抗原 的 鉴定 : 用 Vi 因子 血清 检查 。 已 知 具有 Vi 抗原 的 菌 型 











有 伤寒 沙门 氏 菌 、 丙 型 副 伤 寒 沙门 氏 菌 、 都 柏林 沙门 氏 菌 。 
@ 菌 型 的 判定 : 根据 血清 学 分 型 鉴定 的 结果 ， 按 照 有 关 沙 门 氏 











属 抗 原 表 判定 菌 型 。 
6. 沙门 氏 菌 的 报告 





























下 





综合 生化 试验 和 血清 学 鉴定 的 结果 ， 报 告 25g (mL) 样品 中 检 出 
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-HH 














或 未 检 出 沙门 氏 菌 。 
7. 注意 事项 


1) 在 前 增 菌 时 ， 若 为 冷冻 产品 ， 则 应 
或 2~5C 不 超过 18h 解冻 后 

















严重 的 食品 ， 直 接 选用 选择 性 增 菌 























在 45% 以 下 不 超过 1Smin， 
再 进行 。 对 于 未 经 过 加 工 的 生食 品 或 污染 














2) 在 测定 过 程 中 要 注意 关 掉 无 菌 风 ， 进 行 无 菌 操作 ， 同 时 注意 
戴 口 单 、 手 套 等 防护 品 。 

3) 做 完 试验 后 要 养 成 善后 的 好 习惯 ， 手 部 、 操 作 台 、 试 验 废弃 
物 要 进行 消毒 处 理 。 

七 、 志 贺 氏 菌 的 检验 

志 贺 氏 菌 是 革 兰 氏 阴 性 杆菌 ， 是 细菌 性 痢疾 的 病原 菌 。 该 菌 无 芽 


孢 、 无 鞠 膜 、 无 鞭毛 ， 多 数 有 菌 毛 ， 兼 性 / 
、 半 透明 的 光滑 型 菌落 。 细 
源 主要 为 病人 和 带 
饮水 等 感染 。 因 此 ， 对 食品 加 强 


长 ， 形 成 中 等 大 4 
道 传 染病 ,传染 
物 、 
上 具有 重要 的 意义 。 
































在 此 依据 《食品 安全 国家 标准 
验 》(GB 4789. 5 一 2012) ， 介 绍 适 用 了 


1， 原 理 
食品 中 志 贺 氏 


只 





















































菌 的 检验 主要 是 利用 
于 XLD 琼脂 平板 和 MAC 琼脂 平板 或 志 贺 


串 
由 





食品 微生物 学 检验 
F 食品 中 





志和 机 
Bs VA 























二 


菌 性 





痢疾 是 最 常见 





了 菌 者 ， 通 过 污染 了 痢疾 杆菌 
氏 菌 的 检验 ， 在 食品 卫 








专机 
AN JJ 





氏 


Ee 


椒 柯 莹 


六 




















EF 板 ， 








菌落 形态 ， 挑 取 典 型 或 可 疑 
附加 生化 试验 鉴定 到 亚 属 
2 培养 基 和 试 率 7 











Ea 
PFI, 





疑 菌落 接种 后 观 
最 后 经 血清 学 进 

















志 货 氏 苗 增 召 














琼脂 、 营 养 琼脂 斜面、 半 
半 乳 糖苷 酶 培养 基 、 甸 
榜 酸 盐 
局 诊断 血清 、 
































肉 汤 - 彰 
酸 脱 氧 胆 酸 盐 (XLD) 琼脂 、 


f 生 考 素 、 


志 柱 
AN 内 


氏 


麦 康 凯 ( MAC) 琼脂 、 











木 ; 
三 糖 铁 


9 


( 


Ee 


和 





显 色 培养 基 、 




















生化 鉴定 试 章 


刊 盒 。 


固体 琼脂 、 
基 酸 脱羧 酶 试验 培养 基 、 
培养 基 、 称 液 酸 盐 培 养 基 、 和 蛋白 腑 水 和 靛 基质 试剂 、 


简 萄 糖 铵 培养 基 、 尿 素 琼 




















糖 发 酵 管 、 西 蒙 
此 想 
旋 页 


检验 的 方法 。 


已 
日 、 


大 氧 ， 能 在 普通 培养 基 上 生 


的 肠 
的 食 
生 学 


菌 检 


菌 肉 汤 接种 


观察 


进行 生化 试验 及 


f 赖 氨 


TSI) 
B- 
民 株 


Ee 


困 
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简明 食品 检验 工 手 册 





3. 设备 和 材料 








除 微 生物 实验 室 常规 灭 菌 及 培养 设备 外 ， 其 他 设备 和 材料 如 下 : 





1) 恒温 培养 箱 : 











36°%C +15%C 。 


2) 冰箱 : 2~5% 。 


3) 膜 过 滤 系 统 。 


4) 厌 氧 培养 装置 : 41. 5%C +1%C。 
5) 电子 天 平 : 感 量 为 0. 1g。 








6) 显微镜 : 10 ~ 
7) 均 质 器 。 
8) 振荡 右 。 





100 倍 。 









































9) 无 菌 吸 管 : 1mL ( 具 0.01mL 刻度 )、10mL (有 具 0. lmL 刻度 ) 





或 微量 移 液 器 及 吸 头 。 


10) 无 菌 均 质 杯 或 无 菌 均 质 
: 直径 为 90mm。 





11) 无 菌 培养 























3 
袋 : 容 


量 为 500mL。 


12) pH 计 或 pH 比 色 管 或 精密 pH 试纸 。 
13) 全 自动 微生物 生化 鉴定 系统 。 


4. 检验 程序 
志 贺 氏 菌 检验 程序 
5. 操作 步骤 
(1) 增 菌 及 分 离 


亨 如 图 7-8-7 所 示 。 





1) 以 无 菌 操 作 取 检 样 25g (mL) ， 


增 菌 肉 汤 的 均 质 杯 内 ， 用 旋转 刀片 式 均 质 
速 均 质 ; 或 加 入 装 有 225mL 志 贺 氏 苗 
均 质 器 连续 均 质 1 ~2min, 





氧 培 养 16 ~20h。 
i 
MAC 琼脂 平板 或 志 











加 入 装 有 灭 菌 225mL 志 贺 氏 














增 菌 肉 汤 的 均 质 








锅 氏 增 菌 液 分 别 划 线 接种 了 
贺 氏 菌 显 色 培 养 基 平板 上 ， 于 36% + 上 1%C 培养 20 ~ 





























24h， 观 察 各 个 平板 上 


液体 样品 振荡 混 匀 即 可 ， 





生长 的 菌落 形态 。 宋 内 氏 志 贺 








家 以 8000 ~ 10000r/min 的 转 
袋 中 ， 用 拍 击 式 
于 41.5%C +1°C 


菌 的 单个 菌落 








和 


困 





大 


F XLD 琼脂 平板 和 


4 


且 


径 大 于 其 他 志 贺 氏 菌 。 若 出 现 的 菌落 不 典型 或 菌落 较 小 不 易 观 察 ， 则 





























继续 培养 至 48h 再 进行 





落 特征 见 表 7-8-9。 


i 








不 








在 不 同 选 择 怕 








琼脂 





平板 上 的 


困 
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检 样 











25g(mD) 样 品 +225mL 志 贺 

















41.5%C 上 1%C 16 ~ 20h 厌 氧 培养 

















小 离 (XLD ) 分 离 ( MAC 或 志 贺 氏 菌 显 色 培养 巢 











~ 

















36°C+1°C 20 ~ 48h 
挑 取 可 疑 菌落 















































清 学 分 型 






































图 7-8-7 志 贺 氏 菌 检验 程序 
表 7-8-9 志 贺 氏 菌 在 不 同 选 择 性 琼脂 平板 上 的 菌落 特征 
选择 性 琼脂 平板 志 贺 氏 菌 的 菌落 特征 


无 色 至 浅 粉 红色 ， 半 透明 、 光 滑 、 湿 润 、 
圆 形 、 边 缘 整 齐 或 不 齐 


粉红 色 至 无 色 ， 半 透明 、 光 滑 、 湿 润 、 圆 

















MAC 琼脂 

















XLD 琼脂 So 
名 有 形 、 边 缘 整 齐 或 不 齐 
志 损 氏 菌 显 色 培养 基 按照 显 色 培养 基 的 说 明 进行 判定 




















(2) 初步 生化 试验 

1) 自选 择 性 琼脂 平板 上 分 别 挑 取 2 个 以 上 典型 或 可 疑 菌落 ， 分 
别 接种 TSI、 半 固体 和 营养 琼脂 斜面 各 一 管 ， 于 36% +1%C 培养 20 ~ 
24h， 分 别 观察 结果 。 

2) 凡是 三 糖 铁 琼脂 中 斜面 产 碱 、 底 层 产 酸 (发 酵 葡 萄 糖 、 不 发 
























































































































































































































































































































































































































































. S560. 简明 食品 检验 工 手册 
酵 乳 糖 、 莽 糖 ) 、 不 产 气 ( 福 氏 志 贺 氏 菌 6 型 可 产生 少量 气体 ) 、 不 产 
硫化 氨 、 半 固体 管 中 无 动力 的 菌株 ， 挑 取 其 中 已 培养 的 营养 琼脂 斜面 
上 生长 的 菌 蔡 ， 进 行 生化 试验 和 血清 学 分 型 。 
(3) 生化 试验 及 附加 生化 试验 
1) 生化 试验 : 用 初步 生化 试验 中 已 培养 的 营养 琼脂 斜面 上 生长 
的 菌 苦 ， 进 行 生 化 试验 ， 即 B- 半 乳糖 背 酶 、 尿 素 、 赖 氨 酸 脱羧 酶 、 鸟 
氨 酸 脱 送 酶 以 及 水 杨 苷 和 七 叶童 的 分 解 试验 。 除 宋 内 氏 志 贺 氏 菌 、 鲍 
志 贺 氏 菌 13 型 的 鸟 氨 酸 阳性 ， 宋 内 氏 菌 和 痢疾 志 贺 氏 菌 1 型 、 鲍 氏 
志 贺 氏 菌 13 型 的 B- 半 乳糖 苷 酶 为 阳性 以 外 ， 其 余生 化 试验 志 贺 氏 菌 
属 的 培养 物 均 为 阴性 结果 。 另 外 ， 由 于 福 氏 志 贺 氏 菌 6 型 的 生化 特性 
| 、 甘 露 
醇 、 棉 子 糖 、 甘 油 试验 , 攻 村 涯 民 志 色 检查 和 包 化 试验， 应 为 
Pe 对 于 生化 反应 不 符合 的 菌株 ， 即 使 能 
与 某 种 志 贺 氏 菌 分 型 血清 发 生 凝 集 ， 也 不 得 判定 为 志 贺 氏 菌 属 。 志 加 
氏 菌 属 生 化 特性 见 表 7-8-10。 
表 7-8-10 ”志和 贺 氏 菌 属 四 个 群 的 生化 特征 
A 群 : 痢疾 志 | B 群 : 福 氏 志 |C 和 群 : 鲍 氏 志 DD 群 : 去 
B- 半 乳糖 背 酶 -0 -0 + 
尿素 一 一 一 一 
赖 氨 酸 脱羧 酶 一 一 一 一 
乌 氨 酸 脱羧 酶 = = -@ 
水 杨 苷 一 一 一 一 
七 叶童 = =- = = 
散 基 质 一 /+ (+) 王浆 二 - 
甘露 醇 = +@ 二 二 
棉 子 糖 < 对 这 击 
甘油 (+) 去 人 d 
注 : + 表示 阳性 ; -表示 阴性 ; -/ + 表示 多 数 阴性 ; +/- 表示 多 数 阳性 ; 








(+ ) 表示 迟缓 阳性 ，; 
@ 痢疾 志 贺 


[A 


@) 鲍 氏 13 型 为 岛 氨 酸 阳 性 。 


@) 福 氏 4 型 和 6 型 常见 甘露 醇 阴 性 变种 。 


d 表示 有 不 同 生化 型 。 
1 型 和 鲍 氏 13 型 为 阳性 。 
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01 . 











2) 














本 -EE 
合 志 贺 加 属 时 








由 于 某 些 不 活泼 
(Alkalescens-D isparbiotypes 碱 性 -异型 ) 菌 的 部 分 4 
相似 ， 并 能 与 某 种 志 








盐 、 


和 液 酸 盐 
菌 、A-D 





3 


埃 





下 


生化 反应 


的 大 肠 埃 希 氏 





Ee 


柯 薄 


避风 





分 型 血 








菌 (anaerogenic E. coli ) 、 





清 发 生 凝 集 ， 
E 化 特性 的 培养 物 还 需 男 加 葡萄 糖 胺 、 
试验 (于 36% 培养 24 ~48h) 。 志 贺 





E 化 特征 
因此 前 面 


与 志 贺 


4 
a 











袜 





























菌 属 和 不 活 





菌 的 生化 特性 区 别 见 表 7-8-11。 





A 群 : 痢疾 
志 贺 氏 菌 


士 加 
心 内 


8-11 





氏 菌 属 和 不 活泼 大 肠 埃 希 氏 菌 、 


A-D 菌 的 生化 特性 区 别 


B 群 : 福 氏 
志 贺 氏 菌 


C 群 : 


志 贺 氏 菌 


鲍 氏 D 群 : 宋 内 


氏 志 贺 氏 菌 


大 肠 埃 
希 氏 菌 


E 化 试验 符 
西蒙 氏 柠檬 酸 


A-D 


氏 茵 


内 





泼 大 肠 


A-D 菌 





葡萄 糖 馆 





十 





西蒙 氏 
柠檬 酸 盐 


d 











d 十 











1. 了 和 


2. 在 葡萄 糖 铵 、 

一 般 为 阴性 ， 

有 一 项 反应 为 
3) 若 选 择 生 化 鉴定 试剂 盒 或 全 自 
化 试验 时 的 初步 判断 结果 ， 用 培养 的 营养 琼脂 斜 卫 








据 初 步 4 





(4) | 
1) 抗 





阳性 ; -表示 阴性 ; 


西蒙 氏 柠檬 酸 盐 





阳性 。 





菌 苦 ， 使 用 生化 鉴定 试剂 盒 或 全 自动 微 4 
血清 学 鉴定 
原 的 准备 : 


志 贺 氏 
人 心 风 





外 -Ee 











氏 菌 属 主要 有 


Fy 








d 表 示 有 不 同 4 
、 忒 液 酸 寺 
而 不 活泼 的 大 肠 埃 希 氏 案 


动 微生物 4 





化 型 。 
试验 三 项 反应 中 
A-D ( 碱 性 - 异 


MU 

















化 鉴定 系统 

















上 七 可 


型 ) 苗 





氏 





区 











， 则 可 
上 上 生长 








E 物 生化 鉴定 系统 进 


氏 菌 属 没有 动力 ， 所 以 没有 凌 毛 抗原 。 





落体 (0) 抗原 。 苏 




















生 抗原 。 
原 。 


当 -一 些 志 损 























K k 抗原 后 再 检查 。 
D 群 志 贺 氏 


未 柯 
TA 


1 


一 般 采 用 


置 于 lmL 生理 盐水 中 ， 











1.2% ~1.5% 





氏 





做 成 浓 





i 


承 





菌 既 可 能 是 光滑 型 








菌 因 抗原 的 存在 而 不 出 现 凝 集 
菌 液 ， 于 100% 者 沸 15 ~60min， 


株 ， 


体 0 抗原 又 可 分 为 型 和 群 的 特 
琼脂 培养 物 作为 玻璃 片 凝 集 试验 用 





人 月 


也 可 能 是 粗糙 型 菌株 ， 








氏 菌 群 抗原 不 存在 交叉 反应 。 与 肠 杆 








菌 科 不 同 ， 宋 内 氏 志 


反应 时 ， 可 挑 取 


井 行 鉴定 。 


示 


[= 
2 





二 


bey 


i 


困 


CA 
人 外 
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与 其 


人 心 \ 贺 氏 
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菌 粗 糙 型 戎 株 不 一 定 会 自 凝 。 宋 内 氏 志 贺 氏 戎 没有 开 抗 原 。 














2) 凝集 反应 : 


环 待 测 菌 ， 各 放 1/2 环 
血清 ， 在 另 一 
再 用 无 菌 的 接种 环 或 接种 针 分 别 将 两 个 


的 下 部 加 1 滴 抗 J 
玻璃 片 倾斜 摇动 混 
出 现 凝 结 成 块 的 颗 
反应 为 阳性 。 女 
挑 取 同一 培养 基 上 








在 玻璃 片上 划 出 2 个 约 lcm x2cm 的 区 域 ， 挑 取 1 


合 lmin ， 
粒 ， 
[ 果 生 理 盐水 中 
的 其 他 




















并 且 生 理 盐 














符合 志 贺 氏 贡 
苔 置 于 1mL 生 型 


E29 











明生 化 特 生 
LE 盐水 中 ， 做 成 浓 


K 抗原 后 进行 试验 。 


3) 血清 学 分 型 〈 选 做 项 目 ) : 
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呈现 凝集 ， 








二 





贝 





人 


如 











贺 氏 毁 
清 分 别 检查 。 如 果 
清 进 行 试验 ， 当 出 














多 价 血清 进 和 





丁 试验， 若 ! 
B 群 多 价 血 清 
现 凝集 现象 时 ， 
D 群 多 价 血 清 都 不 凝集 ， 




















则 














型 因子 血清 检查 。 如 内 











上 述 三 种 多 价 血 





FF 玻璃 片上 每 一 


并 对 着 黑色 背景 
水 中 没有 发 生 
P 出现 凝集 现象 ， 
菌落 继续 进行 试验 。 妈 
E， 而 其 血清 学 试验 为 
菌 液 ， 于 100% 者 沸 15 ~60min ， 


先 用 四 





区 域内 的 


-HH 


也 








j A 群 痢疾 志 痪 氏 
清 都 不 凝集 ， 则 可 





视 
L 
有 





二 机 
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i 














9 凝 现 象 , 
作为 自 
果 待 

















区 域 的 上 部 ， 在 其 中 一 个 区 域 
区 域 的 下 部 加 入 1 滴 生 理 盐 水 作为 对 照 ， 
落 研 成 乳 状 液 。 将 
进行 观察 ， 如 果 抗 血清 中 
了 么 凝集 
凝 。 这 时 ， 应 
测 菌 的 生化 特征 

















用 其 群 和 型 


志 贺 氏 
内 








函 











性 的 话 ， 则 可 挑 取 
去 


EL 


加 
除 





氏 菌 多 价 血 清 检查 ， 
再 用 相应 各 和 群 多 价 血 清 分 别 试验 。 先 用 B 群 福 氏 志 
! 现 凝集 现象 ， 则 再 
青 不 凝集 ， 则 用 D 群 宋 内 开 ; 
用 其 工 相 和 开 相 血清 检查 ; 如 果 





4 因子 血 
氏 菌 血 
人 B、 


多 价 血 清 及 1 ~ 12 各 

















下 C 群 鲍 氏 























志 贺 氏 菌 多 价 检查 ， 并 进一步 用 1 ~ 18 各 型 因子 血清 检查 。 福 氏 志 贺 
氏 菌 各 型 和 亚 型 的 型 抗原 和 群 抗原 鉴别 见 表 7-8-12。 
表 7-8-12 福 氏 志和 贺 氏 菌 各 型 和 亚 型 的 型 抗原 和 群 抗原 鉴别 
型 和 亚 型 | 型 抗 原 | 和 群 抗 原 hee 
3,4 6 7,8 
la I 4 + _ 
lb I (4), 6 (9 到 攻 
2a I 3,4 + 一 一 
2b I Ta 一 一 十 
3a 亚 (3, 4), 6, 7, 8 (+) 十 十 
3b 亚 3, .6 (C+) 让 一 
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( 续 ) 
“| “| | 在 群 因子 血清 中 的 凝集 
型 和 亚 型 | 型 抗 原 | 群 抗 原 
3，4 6 7,8 

4a TV 3, 4 + 一 - 

4b TV 6 村 村 

4c V 7，8 一 一 a 

5a V (3, 4) (+) - = 

5b V 7, 8 一 十 

6 V[ 4 F 2 ey 

X 一 7, 8 一 一 十 

Y 一 3，4 十 三 三 
。， 注 ， + 表示 凝集 ，- 表示 不 凝集 ，() 表示 有 或 。 

6. 志 殴 氏 菌 的 报告 

综合 生化 试验 和 血清 学 鉴定 的 结果 ,报告 25g (mL) 样品 中 检 出 
或 未 检 出 志 贺 氏 菌 。 
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. 注意 事项 

1) 志 贺 氏 菌 在 常温 存活 期 很 得 ， 因 此 ， 在 样品 采集 后 ， 应 尽快 
进行 检验 。 如 果 在 24h 内 检验 ， 可 将 样品 保存 在 冰箱 内 。 知 欲 保存 较 
长 的 时 间 ， 必 须 放 在 低温 冰箱 内 。 

2) 增加 鉴别 培养 基 的 数目 ， 可 以 增加 志 贺 氏 菌 的 阳性 检 出 率 。 
用 于 分 离 的 鉴别 培养 基 一 般 不 少 于 两 个 。 

3) 动力 的 观察 非常 重要 ， 挑 取 可 颖 菌落 ， 除 接种 一 文 三 糖 铁 琉 
脂 外 ， 还 要 接种 一 支 半 固体 琼脂 、 一 支 营养 琼脂 斜面 。 

4) 生化 试验 另 加 葡萄 糖 腕 、 西 蒙 氏 柠檬 酸 盐 、 黏 液 酸 盐 试 验 ， 
是 为 了 排除 A-D 菌 以 及 无 动力 不 产 气 的 大 肠 埃 希 氏 菌 。 应 当 着 重 注意 
鉴别 的 是 无 动力 不 产 气 的 大 上 肠 埃 希 氏 菌 。 
八 、 金 黄色 葡萄 球菌 的 检验 

金黄 色 葡 萄 球菌 (Staphy Lococcus Aureus) 为 一 种 革 兰 氏 染 色 阳 
性 球形 细菌 。 其 在 显微镜 下 排列 成 葡萄 串 状 ， 无 芽孢 、 鞭 毛 ， 大 多 数 
无 莱 膜 ， 常 见于 皮肤 表面 及 上 呼吸 道 黏膜 ， 在 空气 、 水 、 灰 侍 、 人 和 
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动物 的 排泄 物 中 都 可 找到 ， 故 食品 受 其 污染 的 机 会 很 多 。 由 于 其 可 以 
产生 肠 毒素 ， 食 用 后 能 引起 食物 中 毒 ， 是 常见 的 引起 食物 中 毒 的 致 病 
菌 ， 因 此 检测 食品 中 金黄 色 葡 萄 球菌 有 实际 意义 。 

本 检验 方法 依据 《食品 安全 国家 标准 ”食品 微生物 学 检验 ”金黄 
色 葡 萄 球菌 检验 》 (GB 4789. 10 一 2010) ， 第 一 法 适用 于 食品 中 金黄 
葡萄 球菌 的 定性 检验 ; 第 二 法 适用 于 金黄 色 葡 萄 球菌 含量 较 高 的 食品 
中 金黄 色 葡萄 球菌 的 计数 ; 第 三 法 适用 于 金黄 色 葡 萄 球菌 含量 较 低 而 
杂 菌 含量 较 高 的 食品 中 金黄 色 葡 萄 球菌 的 计数 。 

1. 原理 

食品 中 金黄 色 葡 萄 球菌 的 测定 主要 是 利用 样品 的 7.5% 氧化 钠 肉 
汤 或 10% 氧 化 钠 胰 酷 肛 大 豆 肉 汤 增 菌 液 接种 于 血 平板 和 Baird-Parker 
平板 ， 观 察 菌 落 形 态 和 产 色素 情况 。 挑 取 金 黄色 葡萄 球菌 进行 革 兰 
染色 镜 检 ， 观 察 其 形态 和 染色 特性 ， 符 合 者 进一步 做 血浆 凝固 酶 试 
验 。 方 法 是 在 新 鲜 兔 血 奖 中 加 入 BHI 培养 物 ， 在 36% + 上 1% 条 件 下 培 
养 ， 每 半 小 时 观察 一 次 ， 观 察 6bh， 呈 现 凝 固 者 为 阳性 。 

2. 培养 基 和 试剂 

10% 毛 化 钠 胰 酷 肛 大 豆 肉 汤 、7.5% 氧化 钠 肉 汤 、 血 琼脂 平板 、 
Baird-Parker 琼脂 平板 、 脑 心 浸出 液 肉 汤 (BHI) 、 免 血浆、 稀释 液 
(磷酸 盐 缓冲 液 ) 、 营 养 琼 脂 小 斜面 、 革 兰 氏 染 色 液 、 无 菌 生理 盐水 。 

3. 设备 和 材料 

除 微生物 实验 室 常规 灭 菌 及 培养 设备 外 ， 其 他 设备 和 材料 如 下 : 

1) 恒温 培养 箱 : 36%C +15%C 。 

2) 冰箱 : 2 ~5%C 。 

3) 恒温 水 浴 箱 : 37 ~65%C 。 

4) 天 平 : 感 量 为 0. 1g。 

5) 均 质 器 。 

6) 振荡 器 。 

7) 无 菌 吸 管 : 1mL ( 具 0.0lmL 刻度 ) 、10mL ( 具 0. 1mL 刻度 ) 
或 微量 移 液 器 及 吸 头 。 

8) 无 菌 锥 形 瓶 : 容量 为 100mL、500mL。 
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9) 无 菌 培养 四 : 直径 为 90mm。 

















10) 注射 器 : 0. 5mL。 


11) pH 计 或 pH 比 色 管 或 精密 pH 试纸 。 





4. 检验 方法 











(1) 金黄 色 和 葡萄 球菌 定性 检验 (第 一 法 ) 





1) 检验 程序 : 金黄 色 和 葡萄 球菌 定性 检验 程序 如 图 7-8-8 所 示 。 























36°C+1C yy 
分 离 ( Baird-Parker 平 板 ， 血 平板 ) 








18 ~ 24h 













































































36°C+1°C 平板 18 ~ 24h，Baird_Parker 平 板 
18 ~ 24h 或 45 ~ 48h 
BHI 肉 汤 和 营养 琼脂 小 斜面 
涂 片 染色 Y 
观察 溶 36 ‘C+ PCY 18~24h 
血浆 凝固 酶 试验 




















VY 





也 





Ls 

















2) 操作 步 又 





图 7-8-8 金黄 色 和 葡萄 球菌 定性 检验 程序 





Q 检 样 的 处 理 ; 称 取 25g 样品 加 入 盛 有 225mL 7.5% 氧化 钠 肉 汤 
或 10% 氧化 钠 胰 酷 肛 大 豆 肉 汤 的 无 菌 均 质 杯 内 ， 以 8000 ~ 10000rmin 
的 转速 均 质 1 ~2min， 或 放 和 人 盛 有 上 述 液体 的 无 菌 均 质 袋 中 ， 用 拍 击 
式 均 质 器 拍打 1 ~ 2min。 若 样品 为 液态 ， 则 吸取 25mL 样品 加 入 盛 有 


















































225mL 7.5% 氧化 钠 肉 汤 或 10% 氧化 钠 胰 酷 肝 大 豆 肉 汤 的 无 菌 锥 形 瓶 




















( 瓶 内 可 预 置 适 当 数 量 的 无 菌 玻璃 
@) 增 菌 和 分 离 培养 
a 将 处 理 完 的 样品 匀 液 于 36 

















珠 ) 中 ， 振 荡 混 义 。 


% + 上 ls 培养 18 ~24h。 金 黄色 葡 萄 





























球菌 在 7. 5% 氧 化 钠 肉 汤 中 呈 混 浊 生 长 ， 污 染 严 重 时 在 10% 氧化 钠 胰 
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栈 肛 大 豆 肉 汤 内 呈 混 浊 生 长 。 

b. 将 增 菌 后 的 培养 物 ， 分 别 划 线 接种 到 Baird-Parker 平板 和 血 平 
板 ， 血 平板 于 36%C +1% 培养 18 ~24h，Baird-Parker 平板 于 36%C +1%C 
培养 18 ~24h 或 45 ~48h。 

c. 金黄 色 葡 萄 球菌 在 Baird - Parker 平板 上 ， 菌 落 直 径 为 2 ~ 
3mm, 颜色 呈 灰 色 到 黑色 ， 边缘 为 淡色 ， 周围 为 一 混浊 傍 ， 在 其 外 层 
有 一 透明 圈 。 用 接种 针 接触 菌 落 ， 有 似 奶油 至 树胶 样 的 硬度 ， 偶 然 会 
遇 到 非 脂 肪 浴 解 的 类 似 菌 落 ， 但 无 混浊 带 及 透明 疾 。 长 期 保存 的 冷冻 
或 干燥 食品 中 所 分 离 的 菌落 比 典 型 菌落 所 产生 的 黑色 较 淡 一 些 ， 外 观 
可 能 粗糙 并 干燥 。 在 血 平板 上 ， 形 成 菌落 较 大 ， 呈 圆 形 、 光 滑 凸 起 、 
湿润 、 金 黄色 (有 时 为 白色 )， 菌 落 周 围 可 见 完全 透明 溶血 圈 。 挑 取 
上 述 菌 落 进行 革 兰 氏 染 色 镜 检 及 血浆 凝固 酶 试验 。 

@@) 鉴定 

a. 染色 镜 检 : 金黄 色 葡 萄 球菌 为 革 兰 氏 阳 性 球菌 ， 排 列 呈 葡萄 球 
状 , 无 芽 孢 ， 无 艾 膜 ， 直径 为 0.5 ~1hm。 

b. 血浆 凝固 酶 试验 

。 挑 取 Baird-Parker 平板 或 血 平板 上 可 疑 菌 落 1 个 或 以 上 ， 分 别 
接种 到 5mL BHI 和 营养 琼脂 小 斜面 ， 于 36% + 上 1%C 培养 18 ~ 24h。 

。 取 新 鲜 配 制 的 兔 血浆 0.5mL， 放 入 小 试管 中 ， 再 加 入 BHI 培养 
物 0.2 ~0.3mL， 振 荡 摇 义 ， 置 于 36% +1C 温 箱 或 水 浴 箱 内 ， 每 0. 5h 
观察 一 次 ， 观 察 6h， 知 呈现 凝固 (即将 试管 倾斜 或 倒置 时 ， 呈现 凝 
块 ) 或 凝固 体积 大 于 原 体 积 的 1/2， 则 判定 为 阳性 结果 。 同 时 以 血浆 
凝固 酶 试验 阳性 和 阴性 葡萄 球菌 菌株 的 肉 汤 培养 物 作 为 对 照 。 也 可 用 
商品 化 的 试剂 ， 按 说 明 书 操作 ， 进 行 血浆 凝固 酶 试验 。 

。 若 结果 可 疑 ， 则 挑 取 营养 琼脂 小 斜面 的 菌落 ， 放 和 5mL BHI 
中 ,于 36% +1% 培养 18 ~48h， 重 复试 验 。 

@ 葡萄 球菌 肠 毒素 的 检验 。 可 疑 食 品 中 毒 样 品 或 产生 葡萄 球菌 肠 
毒素 的 金黄 色 葡 萄 球菌 菌株 的 鉴定 ， 应 按 GB 4789. 10 一 2010 的 要 求 进 
行 葡 萄 球菌 肠 毒 素 的 测定 。 

3) 金黄 色 葡 萄 球菌 的 报告 

Q 结果 判定 : 若 符 合 上 述 鉴 定 结果 ， 则 可 判定 为 金黄 色 葡 萄 
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球菌 。 
@ 结果 报告 : 在 25g(mL) 样品 中 检 出 或 未 检 出 金黄 色 葡 萄 球菌 。 
(2) 金黄 色 葡萄 球菌 Baird-Parker 平板 计数 (第 二 法 ) 
1) 检验 程序 : 金黄 色 葡 萄 球菌 Baird-Parker 平板 法 检验 程序 如 图 
7-8-9 所 示 。 





















































检 样 
( 25g 或 25mlL 样 品 +225mL 稀 释 液 ， 均 质 ) 





制备 10 倍 系列 稀释 液 


选择 2 个 或 3 个 适宜 稀释 度 的 样品 匀 液 ， 接 种 Baird-Parker] 








36°C+1°C 45~48h 








计数 及 血浆 凝固 














Fu 
了 
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图 7-8-9 金黄 色 葡 萄 球菌 Baird-Parker 平板 法 检验 程序 


2) 操作 步骤 

G@ 样品 的 稀释 

a. 国体 和 半 固 体 样 品 : 称 取 25g 样品 放 和 人 盛 有 225mL 磷酸 盐 缓 冲 
液 或 生理 盐水 的 无 菌 均 质 杯 内 ， 以 8000 ~ 10000 r/min 的 转速 均 质 1 ~ 
2min; 或 放 入 盛 有 225mL 稀释 液 的 无 菌 均 质 袋 中 ， 用 拍 击 式 均 质 器 拍 
打 1~2min， 制 成 1:10 的 样品 匀 液 。 

b. 液体 样品 : 以 无 菌 吸 管 吸取 25mL 样品 放 入 盛 有 225mL 磷酸 盐 
缓冲 液 或 生理 盐水 的 无 菌 锥 形 瓶 〈 瓶 内 预 置 适当 数量 的 无 菌 玻璃 珠 ) 
中 ， 充 分 混 匀 ， 制 成 1: 10 的 样品 匀 液 。 

c. 用 1mL 无 菌 吸管 或 微量 移 液 器 吸取 1: 10 样品 匀 液 ImL， 沿 管 
壁 缓慢 注 于 盛 有 9mL 稀释 液 的 无 菌 试 管 中 (注意 吸管 或 吸 头 尖端 不 要 
触及 稀释 液 面 ) ， 振 摇 试 管 或 换 用 1 支 lmL 无 菌 吸 管 ， 反 复 吹 打 使 其 
混合 均匀 ， 制 成 1: 100 的 样品 匀 液 。 

d. 按 c 中 的 操作 程序 ， 制 备 10 倍 系列 稀释 样品 匀 液 。 每 递增 稀 
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释 一 次 ， 换 用 1 次 lmL 无 菌 吸管 或 吸 头 。 

@) 样品 的 接种 : 根据 对 样品 污染 状况 的 估计 ， 选 择 2 个 或 3 个 适 
宜 稀 释 度 的 样品 匀 液 (液体 样品 可 包括 原液 )， 在 进行 10 倍 递增 稀释 
时 ， 每 个 稀释 度 分 别 吸 取 lmL 样品 匀 液 ， 以 0. 3mL、0. 3mL、0. 4mL 
接种 量 分 别 加 入 三 块 Baird-Parker 平板 ， 然 后 用 无 菌 工 棒 涂 布 整个 平 
板 ， 注 意 不 要 和 触及 平板 边缘 。 使 用 前 ， 若 Baird-Parker 平板 表面 有 水 
珠 ， 则 可 放 在 25 ~50% 的 培养 箱 里 干燥 ， 直 到 平板 表面 的 水 珠 消失 。 

@) 培养 : 在 通常 情况 下 ， 涂 布 后 ， 将 平板 静 置 10min， 若 样 液 不 
易 吸收 ， 则 可 将 平板 放 在 培养 箱 中 于 36%C + 上 1% 培养 1h， 等 样品 匀 液 
吸收 后 翻转 平 髓 ， 倒 置 于 培养 箱 ， 于 36%C + 上 1%C 培养 45 ~48h。 

@ 典型 菌落 计数 和 确认 

a. 金黄 色 和 葡萄 球菌 在 Baird - Parker 平板 上 ， 菌 落 直 径 为 2 ~ 
3mm, 颜色 呈 灰 色 到 黑色 ， 边缘 为 淡色 ， 周围 为 一 混浊 种 ， 在 其 外 层 
有 一 透明 圈 。 用 接种 针 接 触 菌 落 ， 有 似 奶 油 至 树胶 样 的 硬度 ,偶然 会 
遇 到 非 脂 肪 溶解 的 类 似 菌 落 ， 但 无 混浊 带 及 透明 圈 。 长 期 保存 的 冷冻 
或 干燥 食品 中 所 分 离 的 菌落 比 典 型 菌落 所 产生 的 黑色 较 淡 一 些 ， 外 观 
可 能 粗糙 并 干燥 。 

b. 选择 有 典型 金黄 色 葡 萄 球菌 菌落 ， 且 同一 稀释 度 3 个 平板 所 有 
菌落 数 合 计 在 20 ~200CFU 之 间 的 平板 ， 计 数 典 型 菌落 数 。 

。 如 果 只 有 一 个 稀释 度 平板 的 菌落 数 在 20 ~200CFU 之 间 且 有 典 
型 菌落 ， 则 计数 该 稀释 度 平板 上 的 典型 菌落 。 

。 若 最 低 稀释 度 平板 的 菌落 数 小 于 20CFU 有 是 有 典型 菌落 ， 则 计 
数 该 稀释 度 平板 上 的 典型 菌落 。 

。 若菜 一 稀释 度 平板 的 菌落 数 大 于 200CFU 且 有 典型 菌落 ， 但 下 
平板 上 没有 典型 菌落 ， 则 应 计数 该 稀释 度 平板 上 的 典型 菌落 。 
若 某 一 稀释 度 平板 的 菌落 数 大 于 200CFU 且 有 典型 菌落 ， 且 下 
一 稀释 度 平板 上 有 典型 菌落 ， 但 其 平板 上 的 菌落 数 不 在 20 ~ 200CFU 
之 间 ， 则 应 计数 该 稀释 度 平 板 上 的 典型 菌落 。 

以 上 按 式 (7-8-3) 计算 。 

。 若 两 个 连续 稀释 度 的 平板 菌落 数 均 在 20 ~ 200CFU 之 间 ， 则 按 
式 (7-8-4) 计算 。 
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。 从 典型 菌落 中 任 选 5 个 菌落 (小 于 














凝固 酶 试验 做 血浆 凝固 酶 试验 。 








3) 结果 计算 与 报告 



































































































































F 5 个 的 全 选 ) ， 分 别 按 血浆 





@ 结果 计算 
T=AB /Cd (7-8-3) 
式 中 “7 一 一 样品 中 金黄 色 葡 萄 球菌 菌落 数 ; 
4 一 一 某 一 稀释 度 典型 菌落 的 总 数 ; 
B 一 一 某 一 稀释 度 血浆 凝固 酶 阳性 的 菌落 数 ; 
C 一 一 某 一 稀释 度 用 于 血浆 凝固 酶 试验 的 菌落 数 ，; 
d 一 一 稀释 因子 。 
T=(A1B/C, +A;B;/C;)/1.1d (7-8-4) 
式 中 “7 一 一 样品 中 金黄 色 葡 萄 球菌 菌落 数 ; 
4 一 一 第 一 稀释 度 ( 低 稀 释 倍 数 ) 典型 菌落 的 总 数 ; 
4, 一 一 第 二 稀释 度 (高 稀释 倍数 ) 典型 菌落 的 总 数 ; 
B 一 一 第 一 稀释 度 ( 低 稀 释 倍数 ) 血浆 凝固 酶 阳性 的 菌落 数 ; 
B, 一 一 第 二 稀释 度 (高 稀释 倍数 ) 血浆 凝固 酶 阳性 的 菌落 数 ; 
C 一 一 第 一 稀释 度 ( 低 稀 释 倍 数 ) 用 于 血浆 凝固 酶 试验 的 菌 
落 数 ; 
C0, 一 一 第 二 稀释 度 (高 稀释 倍数 ) 用 于 血浆 凝固 酶 试验 的 菌 
落 数 ; 
1. 1 一 一 计算 系数 ; 
d 一 一 稀释 因子 〈 第 一 稀释 度 ) 。 








@) 结果 报告 ， 根据 Baird - Parker 平板 上 金黄 色 葡 萄 球菌 的 典型 


落 数 ， 按 式 (7-83) 和 式 (7-8-4) 计算 ， 报 告 lg (mL) 样品 中 金黄 











色 葡 萄 球菌 数 ， 以 CFU/g (mL) 表示 ; 若 了 值 为 0， 则 以 小 于 1 乘 以 














最 低 稀释 倍数 报告 。 











(3) 金黄 色 葡 萄 球菌 MPN 计数 (第 三 法 ) 
1) 检验 程序 : 金黄 色 葡 萄 球菌 MPN 法 检验 程序 如 图 7- 8-10 


所 示 。 
2) 操作 步 又 


中 样品 的 稀释 : 与 第 二 法 的 稀释 方法 相同 。 
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“5S70 . 简明 食品 检验 工 手 册 








(25g 或 23mL 样 品 +225SmL 稀释 液 ， 均 质 ) 





了 


制备 10 倍 系列 稀释 液 


Y 


选择 3 个 适宜 稀释 度 的 样品 匀 液 ， 各 吸取 1mL， 分 别 接种 


于 3 管 10% 握 化 钠 胰 酷 腑 大 豆 肉 汤 


36°C+1°C | 45~48h 
Y 





接种 Baird-Parker 平 板 





36C+1°C 4 45~48h 


浆 凝 固 酶 试验 





























图 7-8-10 金黄 色 和 葡萄 球菌 MPN 法 检验 程序 














@) 接种 和 培养 

a. 根据 对 样品 污染 状况 的 估计 ， 选 择 3 个 适宜 稀释 度 的 样品 匀 液 
(液体 样品 可 包括 原液 ) ， 在 进行 10 倍 递 增 稀释 时 ， 每 个 稀释 度 分 别 
吸取 1mL 样品 匀 液 接种 到 10% 握 化 钠 胰 栈 腑 大 豆 肉 汤 管 ， 每 个 稀释 度 
接种 3 管 。 将 上 述 接种 物 于 36%C +1% 培养 45 ~48h。 

b. 用 接种 环 从 有 细菌 生长 的 各 管 中 移 取 1 环 ， 分 别 接种 Baird- 
Parker 平板 ， 于 36% +1C 培 养 45 ~48h。 

@) 典型 菌落 的 确认 

a. 金黄 色 葡 萄 球菌 在 Baird - Parker 平板 上 ， 菌 落 直 径 为 2 ~ 
3mm， 颜 色 呈 灰色 到 黑色 ,边缘 为 淡色 ， 周 围 为 一 混浊 带 ， 在 其 外 
有 一 透明 问 。 用 接种 针 接 触 菌落 ， 有 似 奶油 至 树胶 样 的 硬度 ， 偶 然 会 
遇 到 非 脂 肪 溶解 的 类 似 菌 落 ， 但 无 混浊 带 及 透明 圈 。 长 期 保存 的 冷冻 
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或 干燥 食品 中 所 分 离 的 菌落 比 典型 菌落 所 产生 的 黑色 较 淡 一 些 ， 外 观 
可 能 粗糙 并 干燥 。 

pb. 从 典型 菌落 中 至 少 挑 取 1 个 菌落 接种 到 BHI 肉 汤 和 营养 琼脂 斜 
面 ， 于 36% +1% 培养 18 ~24h， 进 行 血浆 凝固 酶 试验 ， 参见 第 一 法 。 


3) 结果 与 报告 


计算 血浆 凝固 酶 试验 阳性 菌落 对 应 的 管 数 ， 查 MPN 检索 表 ( 见 
附录 B)， 报 告 lg (mL) 样品 中 金黄 色 葡 萄 球菌 的 最 可 能 数 ， 以 
MPN/g (mL) 表示 。 

5， 注 意 事项 

1) 样品 采集 后 ， 应 尽快 进行 检验 ， 并 将 待 检 样 品 在 低温 和 通风 
良好 的 条 件 下 储藏 ， 以 防 肠 毒素 形成 。 

2) 在 Baird-Parker 平板 上 典型 菌落 特征 为 : 同形 ， 光 滑 突起 ,， 湿 
润 ， 直径 为 2 ~3mm， 颜 色 呈 灰色 到 黑色 ， 边 缘 带 为 淡色 (米黄 色 或 
灰白 色 略 带 灰 色 ) ， 周 围 为 一 混浊 带 ， 在 其 外 缘 常 有 一 透明 圈 。 用 接 
种 针 接触 菌落 ， 似 有 黄油 树胶 的 黏稠 感 。 偶 尔 会 遇 到 不 分 解 脂 肪 的 著 
株 ， 除 无 混浊 带 及 透明 圈 外 ， 其 他 外 观 基本 相同 。 

3) 从 长 期 保存 的 冷冻 或 干燥 食品 中 所 分 离 出 的 菌落 ， 其 黑色 常 
较 典 型 菌落 淡 一 些 ， 旦 外观 可 能 粗 烟 ， 质 地 较 干 燥 。 

4) 将 金黄 色 葡 萄 球菌 接种 到 兔 血 浆 上 后 ， 每 0. 5h 观察 一 次 ， 当 
怀疑 有 凝固 现象 时 ， 将 血浆 轻 轻 倾斜 或 慢 慢 倒置 ， 大 流动 ， 则 证 明 没 
有 凝固 。 

5) 增 菌 培养 基 一 般 用 7.5% 氧化 钠 肉 汤 ， 由 于 和 葡萄 球菌 有 耐 受 高 
盐 的 特性 ， 因 此 能 在 此 菌 液 中 生长 。 除 某 些 嗜 高 盐 的 海洋 菌 以 外 ， 大 


多 数 细菌 都 被 增 菌 液 中 的 高 盐 所 抑制 。 





























































































































































































































































































































附录 A 大 肠 菌 群 最 可 能 数 (MPN) 检索 表 
阳性 管 数 5% 置 信 区 间 | 阳性 管 数 %% 置 信和 区间 
MPN MPN 

0.10 | 0.01 |0. 001 下 限 | 上 限 | 0. 10 | 0.01 0.001 下 限 | 上 限 
0 0 0 |<3.0| — |9.5| 2 2 0 |21 |14.5| 42 
0 0 1 |3.0 0.15|9.6| 2 2 1 1 四 87 | 区 
0 1 0 |3.0 10.15| 11 2 2 2 | 35 |8.7| 94 
0 1 en 3 0 |29 |8.7| 94 
0 2 0 |62112|118 2 3 1 |36 |8.7 | 94 
0 3 0 owas 6 se 若 5 0 0 |23 |14.6| 94 
1 0 0 |13.6 10.17| 18 | 3 0 1 | 38 |8.7 | 110 
1 0 VW 2s | Te 8 0 2 |64 |17 | 180 
1 0 2 11 |3.6 | 38 | 3 1 0 |43 | 9 | 180 
1 1 Oil 1 1 | 75 | 17 | 200 
1 1 1 11 |3.6 | 38 | 3 1 2 | 120 | 37 | 420 
1 2 oi il 3 |160 | 40 | 420 
1 2 1 15 |45 |142 | 3 2 0 | 93 | 18 | 420 
1 3 cen 2 1 |150 | 37 | 420 
2 0 0 |92114|138 3 2 2 | 210 | 40 | 430 
0 i ii 人 63 3 | 290 | 90 | 1000 
2 0 2 |20145|142 3 3 0 | 240 | 42 | 1000 
2 1 os 3 1 | 460 | 90 | 2000 
2 1 1 |20 145 .41 3 3 2 |1100 | 180 | 4100 
2 1 2 3 3 |>1100 420 | 一 

注 : 1. 本 表 采 用 3 个 稀释 度 [0. lg(mL) .0.0lg(mL) 和 0.001g(mL)]， 每 

个 稀释 度 接种 3 管 。 
2. 表 内 所 列 检 样 量 若 改 用 lg(mL) 、0.1lg(mL) 和 0.01g(mL)， 则 表 内 




















数字 应 相应 降低 10 倍 ; 若 改 用 0.01g(mL) 、0. 001g(mL) 、0. 0001g 
(mL) ， 则 表 内 数字 应 相应 增高 10 倍 ， 其 余 类 推 。 
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附录 B 金黄 色 葡萄 球菌 最 可 能 数 (MPN) 检索 表 





































































































阳性 管 数 5% 置 信 区 间 | 阳性 管 数 %% 置 信 区 间 
MPN MPN 

.10 | 0.01 |0. 001 下 限 | 上 限 |0. 10 | 0.01 |0. 001 下 限 | 上 限 
0 0 |<3.0| — |9.5| 2 2 0 |21 |4.5 | 42 

0 Wo ows on ee2 2 i a 7 | 

1 0 |3.0 10.15| 11 | 2 2 2 | 35 |8.7 | 94 

1 i en | i 医 2 3 0 |29 |8.7| 94 

2 0 |62|112|118 1 2 3 1 | 36 |8.7| 94 

9 0 194|13.6|38 13 0 0 | 23 |14.6| 94 

0 0 |3.6 10.17| 18 | 3 0 1 | 38 |8.7 | 110 

0 es 0 2 |64 |17 | 180 

0 2 |11 13.6 | 38 | 3 1 0 |43 | 9 | 180 

1 on il Ts | | 0 

1 1 11 |3.6 | 38 | 3 1 2 | 120 | 37 | 420 

2 om i 3 | 160 | 40 | 420 

2 1 15 |4.5|421 3 2 0 | 9 | 18 | 420 

3 Oe As 罗 1 |150 | 37 | 420 

2 0 0 192114| 38|3 2 2 |210 | 40 | 430 
2 0 i I 35| 3 2 3 | 290 | 90 | 1000 
2 0 2 |20 145|4213 3 0 | 240 | 42 | 1000 
2 1 |||37| 生 省 旦 3 1 | 460 | 90 | 2000 
2 1 1 |20 145|4213 3 2 |1100 | 180 | 4100 
2 1 2 2 3 3 |>1100| 420 | 一 
注 : 1. 本 表 采 用 3 个 稀释 度 [0. 1g(mL)、0.0lg(mL) 和 0.001g(mL)]， 

















每 个 稀释 度 接种 3 管 。 

2. 表 内 所 列 检 样 量 若 改 用 lg(mL) 、0.1g(mL) 和 0.01g(mL)， 则 表 
内 数字 应 相应 降低 10 倍 ; 车 改 用 0.01g (mL)、0.001g (mL)、 
0. 0001g( mL) ， 则 表 内 数字 应 相应 增高 10 倍 ， 其 余 类 推 。 





















































参考 文献 





[1] S Suzanne Nielsen. 食品 分 析 实 验 指导 [M]. 杨 严 峻 , 译 . 北京 : 


中 国 轻 工业 出 版 社 ，2009 


[2] 北京 大 学 化 学 系 仪器 分 析 教 研 组 . 仪器 分 析 教 程 [M]. 北京 : 北 


京 大 学 出 版 社 ，1997. 


[3] 陈 江 萍 . 食品 微生物 检测 实 训 教程 [M]. 杭州 : 浙江 大 学 出 版 

















社 ，2011. 

[4] 陈 玮 ， 董 秀 芹 . 微生物 学 及 实验 实 训 技术 [LM]. 北京 : 化 学 工业 
出 版 社 ，2008 

[5] 程 云 燕 ， 李 双 石 . 食品 分 析 与 检验 [ M]. 北京 : 化 学 工业 出 版 
社 ，2007. 

[6] 邓 勃 ， 宁 永 成 ， 刘 密 新 . 仪器 分 析 [M]. 北京 : 清华 大 学 出 版 
社 ，1991. 

] 方 惠 群 ,于 俊生 ， 史 坚 . 仪器 分 析 [M]. 北京 : 科学 出 版 
社 ，2002. 


[8] 郭 英 凯 . 仪器 分 析 LM]. 北京 : 化 学 工业 出 版 社 ，2006. 
[9] 黄 高 明 . 食品 检验 工 ( 中 级 ) [M]. 北京 : 机 械 工业 出 版 





社 ，2006. 
] 黄 一 石 . 仪器 分 析 技 术 [M]. 2 版 . 北京 : 化 学 工业 出 版 


社 ，2000. 

















] 页 春晓. 现代 仪 右 分 析 技 术 及 其 在 食品 中 的 应 用 [M]. 北京 : 

















中 国 轻工业 出 版 社 ，2005. 











] 康 至 . 食品 分 析 与 检验 [Mj]. 北京 : 中 国 轻工业 出 版 社 ，2011. 
] 李 京 东 ， 余 奇 飞 ， 刘 丽 红 . 食品 分 析 与 检验 技术 [M]. 北京 : 


化 学 工业 出 版 社 ，2011. 


] 李 克 安 . 分 析 化 学 教程 [M]. 北京 : 北京 大 学 出 版 社 ，2005. 
] 孙 末 坤 . 气相 色谱 速 查 手 册 [M]. 北京 人 民 卫 生出 版 























社 ，2011. 





] 王 锋 . 现代 仪器 分 析 [M]. 北京 : 中 国 轻工业 出 版 社 ，2010. 


参考 文献 “ S75 ， 








[17] 


[18] 
[19] 


[20] 


[21] 


[22] 
[23] 


[24] 


[25] 
[26] 


[27] 
[28] 
[29] 
[30] 
[31] 


[32] 





王 蕊 ， 许 泓 . 食品 分 析 操作 训练 [M]， 北京 : 中 国 轻工业 出 版 
社 ，2008 

王 秀萍 . 仪器 分 析 技 术 [M]. 北京 : 化 学 工业 出 版 社 ，2003. 
王 泽 伟 . 化 验 员 新 技术 与 操作 规范 化 实用 大 全 [ M]. 天 津 : 天 
津 电子 出 版 社 ，2005. 
魏 明 奎 ， 段 鸿 斌 . 食品 微生物 检验 技术 [M]. 北京 : 化 学 工业 
出 版 社 ，2008 

武汉 大 学 . 分 析 化 学 [ M]. 4 版. 北京 : 高 等 教育 出 版 
社 ，2007. 

徐 春 . 食品 检验 工 (初级 )[ Mj]j. 北京 : 机 械 工业 出 版 社 ，2005. 
杨 根 元 ， 金 瑞祥 ,应 武林 . 实用 仪器 分 析 [ Mj]. 北京 : 北京 大 
学 出 版 社 ，1996. 

姚 进 一 ， 胡 克 伟 . 现代 仪器 分 析 [M]. 北京 : 中 国 农业 出 版 
社 ，2009. 

姚 勇 芳 . 食品 微生物 检验 技术 [M]. 北京 : 科学 出 版 社 ，2011. 
叶 知 , 杨 学 敏 . 微生物 检测 技术 [M]. 北京 : 化 学 工业 出 版 
社 ，2009. 
韶 梅 . 无 机 与 分 析 化 学 [M]. 天 津 : 天 津 大 学 出 版 社 ，2007. 
于 志 林 ， 苗 风琴 . 分 析 化 学 [M]. 北京 : 化 学 工业 出 版 社 ，2001 
于 世 林 . 高 效 液 相 色谱 方法 及 应 用 [M]. 北京 : 化 学 工业 出 版 
社 ，2000. 

张 丰 德 ， 王 秀 玲 . 现代 生物 学 技术 [M]. 2 版 . 天 津 : 南开 大 学 
出 版 社 ，2001. 

朱 明 华 ， 胡 坪 .仪器 分 析 [M]. 4 版 . 北京 : 高 等 教育 出 版 
社 ，2008 

朱伟 军 . 化 学 检验 工 (初级 ) [M]:. 北京 : 机 械 工 业 出 版 
社 ，2005. 
















































































本 手册 特色 


Crm 面向 食品 检验 专业 人 员 
ERC) 采用 最 新 国家 相关 标准 
ER 汪 得 全 部 必 拓 知 识 结构 





N 978-7-111-44552-4 
导 工业 技术 / 轻 工 类 
ISBN 978-7-111-44552-4 


策划 编辑 @ 陈 玉芝 | 地 址 :北京 市 百 万 庄 大 街 22 号 
邮政 编码 :100037 
电话 服务 | 网 络 服务 
社 服 务 中 心 : 010-88361066 | 教材 网 : http://www.cmpedu.com 
销售 一 部 : 010-68326294 | 机 工 官网 : http://www.cmpbook.com 87111144552 
销售 二 部 : 010-88379649 | 机 工 官 博 : http://weibo.com/cmp1952 
读者 购书 热线 : 010-88379203 | 封面 无 防伪 标 均 为 盗版 “站 pe 





